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Kurzfassung
Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde die zyklische Plastizität von mikro- und 
submikrokristallinem Nickel untersucht. Insbesondere interessierten (i) der Zusammen-
hang zwischen der Stabilität des Gefüges bei zyklischer Beanspruchung, dem Ent- bzw. 
Verfestigungsverhalten und der Gefügebeschaffenheit im Ausgangszustand sowie 
(ii) der Einfluss der Korngröße auf die Bildung ermüdungstypischer Versetzungs-
strukturen bzw. auf das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten. 
Für die Untersuchungen standen vier Materialien zur Verfügung, die sich hinsichtlich 
der Korngröße und des Versetzungsgehaltes in charakteristischer Weise unterschieden: 
(i) rekristallisiertes mikrokristallines Nickel (MK-Ni), (ii) bei Raumtemperatur 
(RT-ECAP-Ni) bzw. (iii) bei erhöhter Temperatur (ET-ECAP-Ni) durch das 
ECAP-Verfahren massiv plastisch verformtes, versetzungsreiches submikrokristallines 
Nickel und (iv) durch PED  ein elektrochemisches Verfahren  hergestelltes Nickel 
(PED-Ni) mit sehr breiter Korngrößenverteilung (mikro-, submikro- und nanokristalline 
Körner) und hohen inneren Spannungen. 
Zur Gefügecharakterisierung kamen verschiedene elektronenmikroskopische und 
röntgenographische Methoden zum Einsatz. Die Wechselverformungsexperimente 
wurden in üblicher Weise bei Raumtemperatur durchgeführt. 
Durch die Untersuchungen sind erstmals Aussagen zur zyklischen Plastizität von reinen 
kubisch-flächenzentrierten Metallen mit Kornabmessungen im Mikrometerbereich 
möglich. Die wichtigsten Ergebnisse zu den einzelnen Schwerpunkten der vorliegenden 
Arbeit lassen sich wie folgt zusammenfassen:
Zusammenhang zwischen der Gefügestabilität, dem Gefüge im Ausgangszustand und 
dem Ver- bzw. Entfestigungsverhalten 
Die Stabilität der Korn- und Substruktur bei der zyklischen Verformung hängt 
empfindlich vom Gefüge im Ausgangszustand ab, das sowohl durch das Herstellungs-
verfahren als auch durch die konkreten Prozessparameter bestimmt ist. Insbesondere 
zeigt sich, dass bei den ECAP-Materialien, die einen hohen Anteil von Kleinwinkel-
korngrenzen im Ausgangszustand aufweisen, eine Kornvergröberung infolge der 
Wechselverformung eintritt. In den Materialien mit einem hohen Anteil von Groß-
winkelkorngrenzen (MK-Ni und PED-Ni)  bleibt dagegen die Kornstruktur stabil. 
Bei der zyklischen Verformung besteht generell die Tendenz zur Umwandlung der 
vorhandenen Substruktur in eine universelle ermüdungstypische Substruktur. Diese 
Transformation kann jedoch durch die lokale Gefügebeschaffenheit (geringe Korn-
größe, hohe Versetzungsdichte) be- bzw. verhindert sein. 
Zur Erklärung des beobachteten Entfestigungsverhaltens der ECAP-Materialien müssen 
sowohl die Transformation der Substruktur als auch die Vergröberung der Kornstruktur 
berücksichtigt werden. 
Einfluss der Korngröße auf die ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen
Im mikro- bzw. submikrokristallinen Korngrößenbereich lassen sich zwei Schwellwerte 
der Korngröße DS1 | 5µm und DS2 | 1µm ausmachen, bei denen es zu 
charakteristischen Änderungen bei der Evolution der Versetzungsstrukturen kommt.
In Körnern mit D < DS1 bilden sich  wie in grob- und feinkristallinem 
Nickel  ermüdungstypische Versetzungsmuster. Diese weisen aber zwei Besonder-
heiten auf. Erstens ist die Zahl der auftretenden Strukturtypen eingeschränkt (keine 
Leitern- und Labyrinthstrukturen). Zweitens geht in diesem Korngrößenbereich die 
strenge Korrelation zwischen dem Versetzungsstrukturtyp und der axialen Orientierung 
des Kornes verloren. 
In Körnern mit Abmessungen D < DS2 | 1 µm bilden sich keine ermüdungstypischen 
Versetzungsstrukturen mehr aus. Das Innere dieser Körner ist nahezu versetzungsfrei 
und teilweise lagern sich an den Korngrenzen verknäulte Versetzungen an. 
Mikrostrukturkorrelierte Modellierung und Einfluss der Korngröße auf das zyklische 
Spannungs-Dehnungsverhalten
Unter Nutzung zweier verschiedener mikrostrukturkorrelierter Modellierungskonzepte 
konnte der Einfluss der Korngröße auf das Spannungsniveau am Ende der Wechsel-
verformung quantifiziert werden. Die Berechnungen zeigen, dass der korngrößen-
bedingte Beitrag zum Spannungsniveau VD für D < 2,5 µm mit sinkender Korngröße 
deutlich zunimmt und sich die Korngrößenabhängigkeit des Spannungsniveaus durch 
eine verallgemeinerte HALL-PETCH-Beziehung beschreiben lässt. 
Durch die Analyse von Hysteresekurven konnten mittlere Versetzungslaufwege L
abgeschätzt werden. Es lässt sich schlussfolgern, dass (i) in feinkristallinem Nickel die 
Versetzungslaufwege viel kleiner als die Kornabmessungen sind, (ii) bei dem mikro- 
und submikrokristallinen Nickel die Versetzungslaufwege und die Korngrößen in der 
gleichen Größenordnung liegen und (iii) die Gleitversetzungen in fein- und 
mikrokristallinem Nickel im Mittel mehrere (ca. 2 bis 3) Elemente der ermüdungs-
typischen Versetzungsstruktur durchlaufen, also deren Bewegung nicht nur auf die 
versetzungsarmen Gebiete beschränkt ist. 
Schlussfolgerungen zum Einfluss der Korngröße auf die zyklische Plastizität 
Auf der Basis der Ergebnisse der vorliegenden Arbeit und unter Hinzunahme von 
Resultaten aus der Literatur lassen sich Schlussfolgerungen zum Einfluss der Korngröße 
auf die zyklische Plastizität in einem vier Größenordnungen umfassenden Korngrößen-
bereich ziehen. 
In grob- und feinkörnigem Nickel bilden sich bei der zyklischen Verformung 
ermüdungstypische Versetzungsstrukturen, deren Abmessungen kaum von der Korn-
größe abhängen. Der Versetzungslaufweg in diesen Materialien ist wesentlich kleiner 
als die Kornabmessungen. Dementsprechend besteht höchstens ein schwacher Einfluss 
der Korngröße auf das sich bei der Wechselverformung einstellende Spannungsniveau. 
Bei mikro- und submikrokristallinem Nickel, wo der Versetzungslaufweg in der 
Größenordung der Kornabmessungen liegt, wird ein deutlicher Umschlag bei der 
Versetzungsmusterbildung und dem zyklischen Verformungsverhalten beobachtet. In 
diesem Korngrößenbereich entstehen entweder qualitativ andere (D < DS1 | 5 µm) oder 
keine Versetzungsstrukturen (D < DS2 | 1 µm) und das Spannungsniveau steigt mit 
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ANHANG
1 Einleitung 
Durch die Entwicklung moderner Verfahren in den letzten Jahren ist es heute möglich, 
reine Metalle mit mikro- (mk), submikro- (smk) und nanokristalliner (nk) Kornstruktur 
(vgl. Bild 1.1) herzustellen. Diese Materialien weisen technisch interessante 
mechanische und magnetische Eigenschaften auf und sind deshalb Gegenstand der 
aktuellen Forschung. Beispielsweise können nanokristalline Materialien ausgeprägt gute 
weichmagnetische Eigenschaften besitzen (vgl. z.B.: [GLE-00]). Reine smk Metalle, 
hergestellt durch ECAP (engl.: equal channel angular pressing)  ein Verfahren, bei 
dem die Kornfeinung auf der massiven plastischen Verformung beruht – zeigen hohe 
Fließspannungen bei guter Duktilität und Superplastizität bereits bei Raumtemperatur 
[VAL-00]. In der vorliegenden Arbeit interessiert das mechanische Verhalten und hier 
speziell die zyklische Plastizität einphasiger mikrokristalliner und submikrokristalliner 
kubisch flächenzentrierter (kfz) Metalle, das heißt, der Zusammenhang zwischen der 
ermüdungsinduzierten Mikrostruktur und dem mechanischen Antwortverhalten bei 
wechselsinniger plastischer Verformung dieser Materialien. 
Bild 1.1:  Korngrößenbereiche 
Während Untersuchungen an reinen kfz Metallen mit grob- (gk) und feinkristalliner (fk) 
Kornstruktur (vgl. Bild 1.1) über viele Jahre hinweg zu einem detaillierten Bild der 
Verformungsmechanismen in gk und fk Metallen geführt haben, ist das 
Wechselverformungsverhaltens von mikro- und submikrokristallinen Metallen bisher 
weitestgehend unverstanden. 
Mit Blick auf Skaleneffekte ist es bemerkenswert, dass bei der zyklischen Verformung 
von gk und fk Metallen im bisher untersuchten Korngrößenbereich (D t 20 µm; 
D...mittlere Korngröße) keine bzw. höchstens eine sehr schwache Abhängigkeit des 
Spannungsniveaus  charakterisiert durch die Sättigungsspannungsamplitude Vas  von 
der Korngröße beobachtet wird (vgl. z.B. für Nickel: [BUQ-01a]). Dies ist konträr zu 
den Verhältnissen bei der einsinnigen Verformung, wo das Spannungsniveau bei einer 
bestimmten plastischen Dehnung mit sinkender Korngröße merklich zunimmt 
(vgl. z.B.: [BAK-83]). Interessanterweise findet der schwache bzw. möglicherweise zu 
vernachlässigende Korngrößeneinfluss auf das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten 
bei den gk und fk kfz Metallen seine mikrostrukturelle Entsprechung in der Ausbildung 
einer für die Ermüdung typischen, heterogenen Versetzungsstruktur, bestehend aus 
Gebieten mit deutlich unterschiedlicher Versetzungsdichte mit Abmessungen im 
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Mikrometerbereich, deren wesentliche Eigenschaften unabhängig von der Korngröße 
sind.
Die wenigen Publikationen ([AGN-99], [HAS-99], [THI-00a]), die dem Autor zu 
Beginn der Untersuchungen im Rahmen der vorliegenden Arbeit (Anfang 2000) zur 
zyklischen Plastizität von reinen smk kfz Metallen bekannt waren, bezogen sich 
ausschließlich auf ECAP-Metalle. Die Veröffentlichungen zeigen zwei charakteristische 
Besonderheiten im Materialverhalten der smk Metalle: (i) Das Spannungsniveau, das 
sich bei der zyklischen Verformung der smk Metalle einstellt, liegt deutlich über dem 
Spannungsniveau, das bei entsprechender Beanspruchung in gk und fk Metallen 
beobachtet wird. (ii) ECAP-Materialien neigen bei wechselsinniger Belastung zu 
Gefügetransformationen, die mit Entfestigungsvorgängen verbunden sind. Der Begriff 
„Gefügetransformation“ bezieht sich dabei auf Veränderungen der Korn- und der 
Versetzungsstruktur.
Berücksichtigt man die Kenntnisse zur zyklischen Plastizität von gk und fk Metallen auf 
der einen Seite und die zur zyklischen Plastizität von smk Metallen auf der anderen 
Seite, so kristallisieren sich zwei Untersuchungsschwerpunkte heraus, auf die sich die 
vorliegende Arbeit konzentriert. 
Schwerpunkt 1: 
Da die Aussagen in den bisher vorliegenden Publikationen zu den Gefüge-
transformationen bei der wechselsinnigen Beanspruchung von smk Metallen sowohl 
inhaltlich als auch begrifflich zum Teil widersprüchlich sind, ist den Gefüge-
transformationen und den damit verbundenen Änderungen im Verformungsverhalten 
besondere Beachtung zu schenken. Insbesondere interessieren die Zusammenhänge 
zwischen dem Gefüge im Ausgangszustand, den ablaufenden Gefügetransformationen 
und dem Ent- bzw. Verfestigungsverhalten. 
Schwerpunkt 2: 
Ausgehend von der engen Korrelation zwischen dem zyklischen 
Spannungs-Dehnungsverhalten und der Ausbildung der ermüdungstypischen 
Versetzungsstruktur stellt sich die Frage, wie sich die Reduktion der Korngröße in den 
mikro- bzw. submikrokristallinen Bereich hinein auf die Versetzungsmusterbildung und 
auf das zyklische Verformungsverhalten auswirkt, da in diesen Korngrößenbereichen 
die Korngröße D die Größenordnung der Abmessungen der ermüdungstypischen 
Versetzungsstrukturen, also rund 1 µm, erreicht bzw. diese unterschreitet. 
Für die Untersuchungen standen Nickelproben von drei verschiedenen Materialklassen 
zur Verfügung, die hinsichtlich ihrer Korngröße und des Gehalts an Gitterdefekten 
charakteristische Unterschiede aufwiesen. Hergestellt wurden diese Proben durch ECAP 
in Kombination mit thermischen Behandlungen. Durch Variation der Prozesstemperatur 
(Raumtemperatur bzw. 250°C) konnten so zwei verschiedene Typen von Proben erzeugt 
werden, die im Folgenden als RT-ECAP-Ni bzw. ET-ECAP-Ni bezeichnet werden 
sollen. Die Proben beider Materialklassen weisen eine hohe Versetzungsdichte und eine 
3submikrokristalline Kornstruktur auf, wobei in dem ET-ECAP-Ni die mittlere 
Versetzungsdichte etwas kleiner bzw. die mittlere Korngröße etwas größer ist als in 
dem RT-ECAP-Ni. Durch eine Rekristallisationsglühung im Anschluss an den 
ECAP-Prozess wurde ein dritte Materialklasse, im weiteren MK-Ni genannt, hergestellt. 
Diese Materialklasse weist eine mikrokristalline Kornstruktur auf und ist 
versetzungsarm. Zusätzlich konnten erste Untersuchungen an Nickelproben 
durchgeführt werden, die mit dem Verfahren der gepulsten Elektrodeposition (PED; 
engl.: pulsed electro deposition), einem elektro-chemischen Verfahren, hergestellt 
wurden. Dieses Material soll als PED-Ni bezeichnet werden. Das PED-Ni hat eine sehr 
breite Korngrößenverteilung mit nano-, submikro- und mikrokristallinen Körnern und 
weist hohe innere Spannungen auf, was auf eine hohe Defektdichte hindeutet. Da sich 
dieses Material sehr gut eignet, um den Einfluss der Korngröße auf die 
Versetzungsmusterbildung zu studieren und sich das Gefüge dieses Materials im 
Ausgangszustand in charakteristischer Weise von den Gefügen der ECAP-Materialien 
unterscheidet, sind die Untersuchungsergebnisse für das PED-Ni in dieser Arbeit 
ebenfalls mit dargestellt, auch wenn hier noch weiterführende Untersuchungen nötig 
sind.
In der vorliegenden Arbeit wurde Nickel verwendet, weil es ein in der Grundlagen-
forschung häufig verwendetes Modellmaterial ist und deshalb auf eine Vielzahl von 
experimentellen Ergebnissen zurückgegriffen werden konnte. Insbesondere erfolgten in 
den letzten Jahren im Institut für Physikalische Metallkunde an der Technischen 
Universität Dresden, in dem die vorliegende Arbeit angefertigt wurde, umfangreiche 
Untersuchungen zum Einfluss der Korngröße auf die zyklische Plastizität von fein- und 
grobkörnigem (mittlere Korngröße 30 µm bzw. 250 µm) Nickel. 
Aus den oben genannten Schwerpunkten leiten sich die folgenden konkreten Aufgaben 
ab: (i) Das Gefüge aller Materialien im Ausgangszustand ist detailliert zu 
charakterisieren. Diese Untersuchungen bilden die Grundlage für die Analyse der 
Gefügetransformationen. (ii) Wichtige mechanische Kennfunktionen bei der zyklischen 
Verformung sind zu messen, um den Einfluss der Korngröße bzw. der Gefüge-
beschaffenheit im Ausgangszustand auf das zyklische Verformungsverhalten zu 
erfassen. (iii) Die detaillierte Charakterisierung der Gefüge der ermüdeten Materialien 
ermöglicht Rückschlüsse auf die wechselverformungsinduzierten Gefüge-
transformationen bzw. zum Einfluss des Ausgangsgefüges auf die Gefügestabilität. 
(iv) Die ermüdungstypischen Versetzungsmuster, soweit vorhanden, sind ausführlich zu 
charakterisieren, um den Einfluss der Korngröße auf die Versetzungsmusterbildung zu 
erfassen. (v) Es sollen erste Ansätze zur mikrostrukturkorrelierten Modellierung des 
zyklischen Spannungs-Dehnungsverhaltens unternommen werden. Die Ergebnisse der 
Modellierung bilden die Basis für eine quantitative Diskussion zum Einfluss der 
Korngröße auf das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten. (vi) Abschließend sollen 
durch einen Vergleich der Ergebnisse der vorliegenden Arbeit zur zyklischen Plastizität 
von mikro- und submikrokristallinem Nickel mit entsprechenden Daten aus der 
Literatur für fein- und grobkristallines Nickel Rückschlüsse zum Einfluss der 
4 Einleitung
Korngröße auf die zyklische Plastizität in einem vier Größenordnungen umfassenden 
Korngrößenbereich gezogen werden. 
Aufgrund der komplizierten Gefügebeschaffenheit der submikrokristallinen Materialien 
(z.B.: geringe Korngröße, hohe Versetzungsdichte) werden zur Gefügecharakterisierung 
verschiedene elektronenmikroskopische und röntgenographische Techniken bzw. 
Auswertemethoden kombiniert. So sollen im Rasterelektronenmikroskop (REM) die 
Analyse der Kornstruktur und Missorientierungsverteilung mit der EBSD-Technik 
(engl.: electron back scattering diffraction) und die Charakterisierung ermüdungs-
typischer Versetzungsstrukturen mit der ECC-Technik (engl.: electron channeling 
contrast) erfolgen. Untersuchungen im Transmissionselektronenmikroskop (TEM) mit 
den Standardtechniken (Hellfeld- und Dunkelfeldabbildung, Feinbereichsbeugung) 
dienen der Charakterisierung der Substruktur und speziell der ermüdungstypischen 
Versetzungsstruktur auf einer mesoskopischen Maßstabskala (Abmessungen im 
Mikrometerbereich). Ebenfalls zur Charakterisierung der Substruktur werden mit 
Synchrotronstrahlung gemessene BRAGG-Beugungsprofile mit verschiedenen 
Auswerteverfahren analysiert (Profilanalyse). Diese Verfahren erlauben es, neben 
Aussagen zur Größe der kohärent streuenden Teilchen auch Aussagen zu den 
Gitterdehnungen bzw. inneren Spannungen zu treffen. Das Analyseverfahren nach 
KRIVOGLAZ und WILKENS soll genutzt werden, um mittlere Versetzungsdichten zu 
berechnen.
In Kapitel 2 werden Begriffe eingeführt und Grundzusammenhänge dargestellt, auf 
denen die vorliegende Arbeit aufbaut. Das Kapitel gliedert sich in drei Teile. Im 
Mittelpunkt des ersten Teils steht die zyklische Plastizität. Es werden Begriffe und 
Kennfunktionen zur Beschreibung des zyklischen Verformungsverhaltens eingeführt, 
wesentliche Erkenntnisse zu den Versetzungsstrukturen bzw. deren Bildung bei der 
zyklischen Verformung zusammengefasst sowie wichtige Beziehungen zwischen den 
mechanischen Kenngrößen und den Gefügekenngrößen angegeben. Der zweite 
Abschnitt beschäftigt sich mit verschiedenen Konzepten zur mikrostrukturkorrelierten 
Modellierung des Verformungsverhaltens. Der dritte Teil widmet sich der 
Charakterisierung und gezielten Einstellung von Gefügen. Begriffe zur Beschreibung 
von Gefügen werden präzisiert und Methoden zur Gefügecharakterisierung vorgestellt 
und diskutiert. Ausführlich wird dabei auf die röntgenographischen Methoden 
eingegangen. Im letzten Abschnitt werden Verfahren vorgestellt, mit denen sich gezielt 
bestimmte Korngrößenverteilungen einstellen lassen. 
In Kapitel 3 wird der Erkenntnisstand am Beginn der Arbeit (Anfang 2000) dargestellt 
und es werden aktuelle Fragen benannt. Der erste bzw. zweite Teil enthält eine 
Zusammenstellung der Ergebnisse von Veröffentlichungen zum Gefüge bzw. zur 
Gefügestabilität bei zyklischer Verformung von kfz Metallen mit smk Gefüge. Im 
dritten bzw. vierten Abschnitt sind die Erkenntnisse zusammengefasst, die zum Einfluss 
der Korngröße auf das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten bzw. die 
ermüdungstypischen Versetzungsmuster reiner kfz Metalle vorlagen. Ausgehend von 
5dem dargestellten Wissen werden im fünften Teil dieses Kapitels die Ziele und 
Aufgabenstellungen präzisiert bzw. konkretisiert. 
Das experimentelle Vorgehen bei den elektronenmikroskopischen und 
röntgenographischen Untersuchungen bzw. Verformungsexperimenten sowie die 
verwendeten Auswerteroutinen sind Gegenstand des 4. Kapitels. Außerdem wird die 
Herstellung der Proben beschrieben und ein Übersicht über die durchgeführten 
Experimente gegeben. 
Kapitel 5 enthält die experimentellen Ergebnisse. Es gliedert sich in vier Hauptteile. Der 
erste bzw. dritte Teil beinhaltet die Ergebnisse zur Charakterisierung der Gefüge der 
verschiedenen Materialien im Ausgangszustand bzw. nach der zyklischen Verformung. 
Die Ergebnisse der Verformungsexperimente sind im zweiten Abschnitt 
zusammengestellt. Der vierte Teil enthält die Ergebnisse der Analyse zu den 
ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen. 
In Kapitel 6 werden zunächst im ersten Abschnitt die Erkenntnisse zu den 
Gefügetransformationen und deren Zusammenhang mit dem Gefüge im 
Ausgangszustand bzw. dem Ent- und Verfestigungsverhalten betrachtet. Der zweite Teil 
widmet sich der Diskussion des Einflusses der Korngröße auf die Bildung 
ermüdungstypischer Versetzungsstrukturen. Im Mittelpunkt des dritten Abschnitts steht 
der Einfluss der Korngröße auf das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten. Bei der 
Quantifizierung des Korngrößeneinflusses kommt der mikrostrukturkorrelierten 
Modellierung des Verformungsverhaltens besondere Bedeutung zu. Die Modellierung 
mit zwei verschiedenen Modellierungskonzepten bildet deshalb einen Schwerpunkt 
dieses Abschnittes. Der letzte Teil des 6. Kapitels bietet eine zusammenfassende Sicht 
zum Einfluss der Korngröße auf die in dieser Arbeit betrachteten Aspekte der 
zyklischen Plastizität von mikro- und submikrokristallinem Nickel. 
Kapitel 7 enthält eine Zusammenstellung der wesentlichen Ergebnisse dieser Arbeit und 
gibt einen Ausblick auf weitere notwendige Untersuchungen. 

2 Grundlagen 
2.1 Zyklische Plastizität – Begriffe und Grundzusammenhänge 
2.1.1 Mechanische Kennwerte und Kennfunktionen 
Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurden Nickelvielkristalle einachsigen 
dehnungsgeregelten symmetrischen Zug-Druck-Wechselverformungen bei Raum-
temperatur unterzogen. Bei dieser Versuchsführung ist es möglich, die mechanischen 
Kenngrößen als skalare Größen zu behandeln und auf eine vektorielle bzw. tensorielle 
Formulierung der mathematischen Zusammenhänge zu verzichten. 
Bei der plastischen Verformung setzt sich die Gesamtdehnung H additiv aus der 
elastischen Dehnung He und der plastischen Dehnung Hp zusammen. Da im elastischen 
Bereich das HOOKsche Gesetz gilt, kann bei bekanntem Elastizitätsmodul E die 
plastische Dehnung Hp aus der gemessenen Gesamtdehnung H und der mechanischen 
Spannung V über 
Eep
VHHHH   (2.1)
berechnet werden. Die Spannung, die mindestens aufgebracht werden muss damit sich 
das Material plastisch verformt, wird als Fließspannung VF bezeichnet. 
Trägt man die mechanische Spannung V über der Gesamtdehnung H  oder der 
plastischen Dehnung Hp für einen vollständigen Verformungszyklus auf, so erhält man 
eine erste wichtige Kennfunktion zur Beschreibung des zyklischen Verformungs-
verhaltens, die mechanische Hysteresekurve. In Bild 2.1 sind schematisiert zwei 
Hysteresekurven dargestellt und daran charakteristische Größen veranschaulicht. Der 
Elastizitätsmodul E kann aus der Hysteresekurve (V = V (H)) als Anstieg des linearen 
Teils nach maximaler Zug- bzw. Druckbelastung bestimmt werden. 
Zur Beschreibung einer Hysteresekurve gibt es eine Reihe verschiedener Größen, die in 
Tabelle 2.1 zusammengestellt sind. Die Bedeutung der Größen Vmax, Vmin, Hmax, Hmin,
Hp,max und Hp,min ist dem Bild 2.1 zu entnehmen. 
Die Mittelspannung Vm charakterisiert die Spannungsasymmetrie zwischen dem Zug- 
und Druckhalbzyklus bei der Wechselverformung. Ursachen für Mittelspannungen 
können bei Verformungen mit konstanter plastischer Dehnungsamplitude innere 
Spannungen in der Probe sein, die sich der äußeren Spannung überlagern. 
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Bild 2.1:  Mechanische Hysteresekurve mit Kenngrößen 

























Vergleicht man die am Beginn der Wechselverformung aufgezeichneten 
Hysteresekurven einer glühbehandelten versetzungsarmen Probe, so unterscheiden sich 
diese im Allgemeinen deutlich voneinander. Insbesondere wird die Spannungsamplitude 
mit wachsender Zyklenzahl zunehmen. Man spricht in diesem Fall von zyklischer 
Verfestigung. Dagegen wird bei einer vorverformten versetzungsreichen Probe im 
Allgemeinen die Spannungsamplitude von Zyklus zu Zyklus abnehmen - man 
beobachtet eine zyklische Entfestigung. 
Zur Veranschaulichung des zyklischen Ver- bzw. Entfestigungsverhaltens kann die 
Wechselverformungskurve (WVK) verwendet werden. Bei dieser zweiten wichtigen 
Kennfunktion wird die Spannungsamplitude Va über der Zyklenzahl N aufgetragen. In 
Bild 2.2 sind zwei typische Wechselverformungskurven für ein geglühtes und ein 
vorverformtes versetzungsreiches Material schematisch dargestellt. 
Häufig kann man die Wechselverformungskurve vereinfachend in 3 Abschnitte 
einteilen [MUG-01a], wie dies im Bild 2.2 zu erkennen ist. Nach einer Phase der 
zyklischen Verfestigung oder Entfestigung (Abschnitt I in Bild 2.2) wird ein Stadium 
erreicht, in dem sich das Verformungsverhalten im Zyklus mit wachsender 
Zyklenzahl N nicht mehr ändert (Abschnitt II). Dieses Stadium der Stabilisierung der 
mechanischen Eigenschaften wird auch als zyklische Sättigung bezeichnet. 
Entsprechend wird die Spannungsamplitude in dieser Phase Sättigungsspannungs-
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amplitude Vas und die Zyklenzahl, die mindestens zum Erreichen dieses stationären 
Zustandes benötigt wird, Sättigungszyklenzahl Ns  genannt. Durch das Auftreten von 
makroskopischen Ermüdungsrissen fällt die Spannungsamplitude in der letzten Phase 
(Abschnitt III) stark ab und endet mit dem Bruch der Probe bei der 
Bruchlastspielzahl NB.
Bild 2.2:  Schematisierte Wechselverformungskurven 
Interessanterweise ist für einige Materialien1 (z.B.: Kupfer, Nickel) die sich bei der 
Wechselverformung einstellende Sättigungsspannungsamplitude häufig unabhängig von 
der Vorgeschichte (Glühung, Vorverformung) des Materials (vgl. Bild 2.2). Nur bei 
sehr hohen Vorverformungsgraden bzw. geringen plastischen Dehnungsamplituden geht 
bei diesen Materialien die „Vorgeschichtsunabhängigkeit“ verloren. 
Eine dritte wichtige Kennfunktion ist die Zyklische Spannungs-Dehnungs-Kurve
(ZSD-Kurve), welche die plastische Dehnungsamplitude Hpa mit der Spannungs-
amplitude nach einer hinreichend großen Zyklenzahl verbindet. Kommt es bei der 
Wechselverformung zur Stabilisierung der mechanischen Eigenschaften, so verwendet 
man die Sättigungsspannungsamplitude Vas. Tritt bei der Wechselverformung keine 
Sättigung ein, so wird häufig die Spannung bei der halben Bruchlastspielzahl NB / 2 für 
die ZSD-Kurve verwendet. Die ZSD-Kurve Vas = Vas(Hpa) stellt das Analogon zu der im 
einsinnigen Verformungsversuch gewonnenen Spannungs-Dehnungs-Kurve V = V (Hp)
dar und ist von ähnlicher fundamentaler Bedeutung [KLE-80]. 
Das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten eines Materials  charakterisiert durch 
Form und Lage der ZSD-Kurve  hängt von einer Vielzahl von Einflussgrößen, wie 
beispielsweise der Verformungstemperatur oder der kristallographischen Orientierung 
bei Einkristallen oder der Textur bei Vielkristallen, ab. Erstaunlich ist, dass für einige 
Materialien unter bestimmten Bedingungen (siehe oben) die Vorgeschichte der Probe 
(z.B.: Glühung, Vorverformung) keinen Einfluss auf die Sättigungsspannungsamplitude 
1 Die Tendenz zur Einstellung einer vorgeschichtsunabhängigen Sättigungsspannungsamplitude besteht 
nur bei Materialien mit hohem Quergleitvermögen. Für einphasige Metalle ist das Quergleitvermögen 
mit der Stapelfehlerenergie korreliert. 
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und damit auf die Form und Lage der ZSD-Kurve hat. Für solche Materialien ist die 
ZSD-Kurve eine (vorgeschichtsunabhängige) materialspezifische Kennfunktion. In 
diesem Zusammenhang spricht man auch von der Universalität der ZSD-Kurve.
2.1.2 Zusammenhang zwischen dem mechanischen Verhalten bei der zyklischen 
plastischen Verformung und den mesoskopischen Versetzungsstrukturen 
Das Wechselverformungsverhalten von kfz Metallen ist eng mit der Bildung von 
komplexen ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen verbunden. Diese enge 
Korrelation soll im Folgenden an einigen Beispielen verdeutlicht werden. Dabei stützt 
sich der Autor im Wesentlichen auf die Bücher von SURESH [SUR-94] und CHRIST 
[CHR-91] sowie den Beitrag „Fatigue“ von LAIRD [LAI-96]. 
2.1.2.1 Mittelorientierte kfz Einkristalle und Begriff „Ermüdungstypische 
Versetzungsstruktur“
Verformt man einen versetzungsarmen auf Einfachgleitung orientierten hochreinen kfz 
Einkristall mit einer kleinen Verformungsamplitude (z.B. Hpa = 5$10-5) zyklisch, so 
verfestigt dieser innerhalb der ersten Zyklen stark. Diese Verfestigung ist die Folge der 
Versetzungsvervielfachung durch FRANK-READ-Quellen, wodurch es zu einer 
Akkumulation von Versetzungen in der primären Gleitebene kommt. Diese 
Versetzungen bilden eine für die Ermüdung typische, auf mesoskopischem Maßstabs-
niveau (Größenordnung von 1 µm) räumlich heterogene Versetzungsstruktur, die aus 
scharf begrenzten Gebieten mit hoher Versetzungsdichte UDR (engl.: dense regions; DR) 
und deutlich geringerer Versetzungsdichte UPR (engl.: poor regions; PR) besteht. Die 
Unterschiede in der Versetzungsdichte können bis zu drei Größenordnungen betragen 
und die Versetzungsdichte in den DR liegt typischerweise in der Größenordnung von 
1015 m-2. Die DR bestehen hauptsächlich aus Stufenversetzungsdipolen (kein 
Überschuss-BURGERS-Vektor), weshalb die an ein DR angrenzenden PR typischer-
weise keine Orientierungsunterschiede aufweisen (keine Verkippungen des Kristall-
gitters). Die Abmessungen dDR der DR bzw. dPR der PR parallel zur Gleitrichtung liegen 
typischerweise in der Größenordnung von 1 µm. 
Die Abbildungen in Bild 2.3a, die jeweils aus mehreren TEM-Bildern zusammengesetzt 
sind, bieten einen räumlichen Eindruck der unterschiedlichen Versetzungsstrukturen 
(versetzungsreiche Gebiete dunkel, versetzungsarme Gebiete hell), die im Stadium der 
Stabilisierung nach zyklischer Verformung bei unterschiedlichen Dehnungsamplituden 
beobachtet werden. Man erkennt, dass diese Versetzungsstrukturen, trotz unter-
schiedlicher Morphologie der DR und PR, qualitativ die gleichen Eigenschaften (scharf 
begrenzte PR und DR mit großen Versetzungsdichteunterschieden, typischerweise keine 
merklichen Orientierungsunterschiede zwischen benachbarten PR und DR) aufweisen 
wie die Versetzungsstruktur in den mit kleinen Dehnungsamplituden verformten mittel-
orientierten Einkristallen (siehe vorhergehender Absatz). Da diese Aussage prinzipiell 
auch für die Versetzungsstrukturen in ermüdeten beliebig orientierten Einkristallen 
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(vgl. Bild 2.4b) und Vielkristallen (vgl. Bild 2.5) gilt, wird im Folgenden von der 
ermüdungstypischen Versetzungsstruktur (eVS) gesprochen. 
Interessanterweise sind die amplitudenabhängigen Unterschiede in der Morphologie der 
eVS von mittelorientierten Einkristallen unmittelbar mit dem zyklischen Spannungs-
Dehnungsverhalten korreliert, da für jeden der drei charakteristischen Bereichen der 
ZSD-Kurve A,B und C (vgl. Bild 2.3b) jeweils bestimmte Versetzungsanordnungen 
typisch sind. 
 (a)
  (b) 
Bild 2.3:  (a)Dreidimensionale Darstellung der eVS in mittelorientierten Kupfereinkristallen verformt 
mit einer Dehnungsamplitude aus dem Bereich A (links) [LAI-86], Bereich B (Mitte)[MUG-79] 
und Bereich C (rechts) [LAI-86] der ZSD-Kurve (Bild (b)) 
(b) Schematisierte ZSD-Kurve eines mittelorientierten kfz Einkristalls 
Im Bereich A findet man eine Adern-, Venen- oder Bündelstruktur (vgl. Bild 2.3a 
links). Mit zunehmender plastischer Dehnungsamplitude ändert sich diese Bündel-
struktur (jeweils im Zustand der Sättigung) quantitativ, d.h. der Volumenanteil der 
Bündel nimmt bis auf ca. 50% zu, der Durchmesser der Bündel nimmt ab und die 
Versetzungsdichte in den Bündeln steigt. 
Im Bereich C, in dem aufgrund der hohen Dehnungsamplituden Mehrfachgleitung 
auftritt, findet man hauptsächlich Zellstrukturen (vgl. Bild 2.3a rechts). Es fällt die im 
Vergleich zu den Bündeln aus dem Bereich A geringere Ausdehnung der DR, die als 
Wände bzw. Zellwände bezeichnet werden, auf. Man spricht in diesem Zusammenhang 
auch von der „Kondensation“ der Versetzungsstruktur. Mit steigender Belastungs-
amplitude steigt im Bereich C die Versetzungsdichte in den DR an und die Zellgröße 
nimmt ab. 
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Der Bereich B nimmt in mehrerer Hinsicht eine Sonderstellung ein. Mechanisch ist er 
durch ein Plateau in der ZSD-Kurve gekennzeichnet. In diesem Amplitudenbereich ist 
die Gleitung im Probenvolumen räumlich stark heterogen. Es gibt Zonen mit sehr hohen 
Abgleitungen, die sogenannten persistenten Gleitbänder, die in eine Matrix mit 
geringer Gleitaktivität eingebettet sind. Die Abgleitung in den persistenten Gleitbändern 
kann bis zu 100 mal größer sein als die in der Matrix. Durch die Lokalisierung der 
Gleitung entstehen an der Probenoberfläche typische Extrusionen und Intrusionen, die 
entscheidende Bedeutung für die Schädigung des Materials haben. Die Unterschiede in 
der Abgleitung sind mit Unterschieden in der mesoskopischen Versetzungsstruktur 
korreliert. Die Gebiete mit hoher Abgleitung sind durch eine leiternartige
Versetzungsanordnung, bestehend aus regelmäßig angeordneten versetzungsreichen 
Wänden und versetzungsarmen Kanälen (Bild 2.3a, Mitte, rechte Seitenfläche), gekenn-
zeichnet. Der Volumenanteil der Bereiche mit den leiternartigen Versetzungsanord-
nungen steigt zwischen dem Plateaubeginn und dem Plateauende von 0 auf 100%. 
Außerdem verändert sich auch die Matrix-Versetzungsstruktur von einer Bündel- zu 
einer Zellstruktur. 
2.1.2.2 Orientierungseinfluss bei kfz Einkristallen 
Sowohl der Typ der eVS als auch die ZSD-Kurven von verschieden orientierten 
Einkristallen zeigen eine deutliche Abhängigkeit von der Kristallorientierung  
(vgl. Bild 2.4). 
(a) (b) 
Bild 2.4:  (a)ZSD-Kurven verschieden orientierter Nickeleinkristalle (EK) [BUQ-01b] und von 
vielkristallinem Nickel(VK)[ BUQ-01c] 
(b) eVS in verschieden orientierten Kupfereinkristallen [PER-01] 
So findet man in ¢100²-orientierten Einkristallen eine Labyrinthstruktur, die aus zwei 
zueinander senkrechten Systemen dipolarer Versetzungswände besteht. In 
¢111²-orientierten Einkristallen werden Wandstrukturen mit langen Wänden senkrecht 
zur Belastungsrichtung beobachtet. In ¢110²-orientierten Einkristallen ähneln die 
Versetzungsstrukturen denen von mittelorientierten Einkristallen. Dementsprechend 
ähnelt die ZSD-Kurve von ¢110²-orientierten Einkristallen der von mittelorientierten 
Einkristallen, während die ZSD-Kurve von ¢100²-orientierten Einkristallen bzw. 
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¢111²-orientierten Einkristallen in charakteristischer Weise von der ZSD-Kurve mittel-
orientierter Einkristalle abweicht. 
2.1.2.3 Vielkristalle 
Die zyklische Plastizität von reinen kfz Vielkristallen ist wesentlich weniger untersucht 
und verstanden als die von Einkristallen. Eine Übertragung der Erkenntnisse zur 
zyklischen Plastizität von Einkristallen auf Vielkristalle ist nur in begrenztem Maße 
möglich. Die Hauptursache dafür ist, dass sich aufgrund der unterschiedlichen 
Kristallitorientierungen und des festen Kornverbandes ein breites Spektrum an 
mehrachsigen Spannungszuständen in den verschiedenen Kristalliten und innerhalb der 
Kristallite einstellt. Das führt dazu, dass auch in Körnern, in denen entsprechend ihrer 
axialen Orientierung Einfachgleitung zu erwarten wäre, häufiger Mehrfachgleitung 
auftritt, was Untersuchungen zu den Oberflächengleiterscheinungen und zur 
Versetzungsmikrostruktur beweisen. 
Interessanterweise zeigen Untersuchungen [BUQ-01c] zum Einfluss der Kristallit-
orientierung auf die mesoskopische Versetzungsstruktur, dass, wie bei Einkristallen, 
eine strenge Korrelation zwischen der axialen Kornorientierung und dem Typ der eVS 
besteht. Bild 2.5 verdeutlicht diesen Zusammenhang. So findet man bei kleinen 
Dehnungsamplituden in Körnern mit axialen Orientierungen nahe ¢100², die im 
Folgenden als ¢100²-Körner bezeichnet werden sollen2, eine Labyrinthstruktur, in 
¢111²-Körnern eine fragmentierte Wandstruktur, in ¢110²-Körnern eine Fleckenstruktur 
und in mittelorientierten Körnern eine Bündelstruktur. Leiternartige Versetzungs-
anordnungen werden in allen Strukturen gefunden, treten aber bevorzugt in der 
Bündelstruktur auf. 
Bild 2.5:  Versetzungsstrukturtypen in vielkristallinem Nickel in Abhängigkeit von der axialen 
Orientierung der Kristallite nach zyklischer Verformung mit Hpa=5x10-4 (Mitte) bzw. Hpa=5x10-3
(rechts); Orientierungsintervalle (links), in denen die jeweiligen Versetzungsstrukturtypen 
beobachtet werden [BUQ-01c] 
2 Die Orientierungsintervalle der verschiedenen Typen von Körnern sind in dem stereographischen 
Standarddreieck (Bild 2.5 links) gekennzeichnet. Als mittelorientiert gelten alle die Körner, die nicht zu 
den anderen drei Typen gehören. 
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Betrachtet man die (kondensierten) Zellstrukturen, die bei den höheren Verformungs-
amplituden in ¢110²-Körnern und mittelorientierten Körnern auftreten als eine 
Modifikation der Flecken- bzw. Bündelstruktur, so bleibt die Orientierungsabhängigkeit 
des Versetzungsstrukturtyps auch bei größeren Dehnungsamplituden erhalten. Dabei 
unterscheiden sich die Zellen in den ¢110²-Körnern und mittelorientierten Körnern 
hauptsächlich durch ihre Form. So werden in den ¢110²-Körnern meist elliptische 
Zellen, die im Folgenden als „lange Zellen“ bezeichnet werden sollen, und in den 
mittelorientierten Körnern gleichachsige Zellen gefunden. 
Ein wesentlicher Unterschied zwischen der eVS in Ein- und Vielkristallen besteht 
bezüglich der Häufigkeit der leiternartigen Versetzungsanordnungen, die mit den 
persistenten Gleitbändern korreliert sind und in Vielkristallen wesentlich seltener als in 
Einkristallen auftreten. Beispielsweise wurden in feinkörnigem Nickel nur im 
Amplitudenbereich 1x10-4 d Hpa d 1x10-3 leiternartige Versetzungsstrukturen gefunden, 
wobei der Volumenanteil von weniger als 1% bei Hpa = 1x10-4 auf ca. 24% bei 
Hpa = 1x10-3 stieg [BUQ-01d]. Außerdem ist in Vielkristallen die Ausdehnung der 
leiternartigen Versetzungsanordnungen durch die Korngröße begrenzt, weshalb die 
Lokalisierung der Gleitung in Vielkristallen weniger ausgeprägt ist als in Einkristallen. 
Diese Unterschiede in der Versetzungsstruktur zwischen Ein- und Vielkristallen sind 
mit charakteristischen Unterschieden beim zyklischen Spannungs-Dehnungsverhalten 
verknüpft, wie man Bild 2.4(a) entnehmen kann, das neben den ZSD-Kurven 
unterschiedlich orientierter Nickel-Einkristalle die ZSD-Kurve von feinkristallinem 
Nickel zeigt. So liegt die ZSD-Kurve von Vielkristallen beispielsweise deutlich über der 
von mittelorientierten Einkristallen und weist bestenfalls ein Quasiplateau auf. 
2.1.2.4 Zusammenhang zwischen der Universalität der ZSD-Kurve und den 
mesoskopischen Versetzungsstrukturen 
Die im Kapitel 2.1.1 angesprochene Universalität der ZSD-Kurve, d.h. das Auftreten 
einer materialspezifischen, vorgeschichtsunabhängigen ZSD-Kurve, ist eng mit der 
Ausbildung einer universellen eVS verbunden. So konnten FELTERN und LAIRD 
(vgl.  [FEL-67a] und [FEL-67b]) zeigen, dass sich in reinem Kupfer durch die Wechsel-
verformung mit einer bestimmten Verformungsamplitude unabhängig von der 
Vorgeschichte des Materials (Glühung oder Vorverformung) stets (i) die gleiche 
Versetzungsstruktur (Zellstruktur) mit einer bestimmten Zellgröße und (ii) die gleiche 
Sättigungsspannungsamplitude einstellt. Mit anderen Worten: In Materialien mit einer 
durch die Vorverformung erzeugten Ausgangsversetzungsstruktur führt die Wechsel-
verformung zu einer Transformation der bestehenden Versetzungsstruktur in eine eVS, 
deren Abmessungen nur durch die jeweilige Verformungsamplitude bestimmt sind. 
In einer späteren Untersuchung von LUKAS und KLESNIL [LUK-73] an Kupfer bei 
kleineren plastischen Dehnungsamplituden (Hpa=5x10-5...1x10-3) zeigte sich, dass eine 
universelle ZSD-Kurve und eine universelle Versetzungsstruktur nur dann auftritt, wenn 
die Vorverformung nicht zu groß bzw. die Dehnungsamplitude nicht zu klein ist. Dieses 
Verhalten wird klar, wenn man bedenkt, dass ein Mindestbetrag an Hin- und 
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Herbewegung der Versetzungen nötig ist, damit eine vorhandene (durch die 
Vorverformung erzeugte) Versetzungsstruktur in eine ermüdungstypische 
Versetzungsstruktur transformiert werden kann [MUG-01a]. 
2.1.3 Experimentelle Befunde zu den Zusammenhängen zwischen mechanischen 
Kenngrößen und Kenngrößen der Versetzungsstruktur 
Wie bereits in dem vorangegangenen Kapitel erwähnt wurde, sind in kfz Metallen die 
Abmessungen der mesoskopischen Versetzungsstruktur mit der Belastungsamplitude 
korreliert. In verschiedenen Untersuchungen (vgl. z.B.: [PRA-67], [KON-80], 
[PLU-87]) konnte gezeigt werden, dass zwischen dem mittleren Zelldurchmesser dZ
(gemessen von Zellwandmitte zu Zellwandmitte) in einer mesoskopischen Versetzungs-










In Ausdruck (2.2) ist VReib die Reibungsspannung, b der Betrag des BURGERS-Vektors 
und E der Elastizitätsmodul. Ist der Wert der Reibungsspannung VReib gegenüber der 
Sättigungsspannung Vas (z.B.: für Kupfer VReib = 3,6 MPa [PLU-87]) vernachlässigbar 





Für andere Versetzungsstrukturtypen ist nicht gesichert, ob ebenfalls eine indirekte 
Proportionalität zwischen der Sättigungsspannung und den Abmessungen der Struktur 
besteht. Jedoch deuten Messungen bei verschiedenen Temperaturen (vgl. z.B.: 
[FEL-67a], [FEL-67b], [BAS-80], [LUK-88]) darauf hin, dass der Ausdruck (2.3) auch 
dann noch näherungsweise gilt, wenn man für leiternartige Versetzungsanordnungen 
den Abstand der „Sprossen“ bzw. für Adernstrukturen den Abstand der Venen anstelle 
des Zelldurchmessers dZ einsetzt. 
Untersuchungen zum Zusammenhang zwischen der mittleren Versetzungsdichte U und 
der Sättigungsspannungsamplitude weisen darauf hin, dass in erster Näherung immer 
von der Gültigkeit einer Beziehung 
UV ~as (2.4)
ausgegangen werden kann (vgl. [GRO-75]). Die Beziehung (2.4) ist in Analogie zu der 
experimentell vielfach bestätigten Beziehung für den Zusammenhang zwischen der 
Fließspannung und der mittleren Versetzungsdichte bei der einsinnigen Verformung 
(vgl. Gleichung (2.16)). 
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2.2 Mikrostrukturkorrelierte Modellierung des Verformungs-
verhaltens
2.2.1 Modellierungskonzepte 
Um zu einer mikrostrukturell begründeten Beschreibung des zyklischen 
Verformungsverhaltens zu gelangen, bestehen verschiedene Möglichkeiten, die in Bild 
2.6 schematisch dargestellt sind. 
Bild 2.6:  Wege zur mikrostrukturell begründeten Beschreibung des zyklischen Verformungsverhaltens 
[HOL-99] 
Ideal wäre eine Beschreibung auf der Basis aller in der Probe räumlich heterogen 
ablaufenden mikroskopischen Verformungsvorgänge. Ein solches Vorgehen ist jedoch 
aufgrund der Vielzahl von Mechanismen und der komplexen Wechselwirkungen 
äußerst kompliziert. 
Bei einer zweiten Art der Modellierung wird von einer „verschmierten“ homogenen 
Defektverteilung ausgegangen, also die Heterogenität beispielsweise der Versetzungs-
struktur nicht berücksichtigt. In diesem Fall wird das Material allein mithilfe von 
mittleren Größen, wie beispielsweise der mittleren Versetzungsdichte, beschrieben. Bei 
diesem Modellierungskonzept, das auf KOCKS zurückgeht [KOC-76], wird im 
Allgemeinen streng zwischen dem mechanischen Antwortverhalten bei einer gegebenen 
Defektstruktur und der Entwicklung der Defektstruktur unterschieden. Das mechanische 
Antwortverhalten wird dabei durch eine konstitutive Gleichung für den Spannungs-
Dehnungs-Zusammenhang bei gegebener Defektstruktur und eine Evolutionsgleichung 
für die Entwicklung der Defektstruktur beschrieben. Modelle dieser Art werden im 
Folgenden verkürzt als „konstitutive“ Modelle bezeichnet. 
Ein drittes Modellierungskonzept ist ein Mittelweg zwischen den beiden oben 
beschriebenen Konzepten. Dabei wird auch das einphasige Material als ein Verbund aus 
mehreren Komponenten mit unterschiedlichen Eigenschaften betrachtet. Solche Mehr-
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komponentenmodelle können auf verschiedenem Maßstabsniveau angewendet werden. 
So kann man beispielweise einen Vielkristall als einen Verbund von Einkristallen, einen 
mittelorientierten Einkristall (im Plateaubereich der ZSD-Kurve) als einen Verbund von 
bündel- und leiternartigen Versetzungsanordnungen oder eine Bündelstruktur als einen 
Verbund von „harten“ versetzungsreichen und „weichen“ versetzungsarmen 
Materialelementen betrachten. Mithilfe solcher „Zwischenstrukturniveaus“ kann man 
somit schrittweise eine Korrelation zwischen den mikroskopischen Mechanismen und 
dem makroskopischen Verhalten herstellen. 
Im Folgenden sind die für diese Arbeit relevanten Grundgedanken von 
Mehrkomponentenmodellen und von konstitutiven Modellen zusammengestellt. In 
diesem Zusammenhang ist anzumerken, dass in den mikrostrukturell begründeten 
Modellen im Allgemeinen anstelle der außen messbaren Größen „Dehnung H “ und 
„Spannung V “ mit den auf den Gleitprozess bezogenen Größen „Abgleitung3 J “ und 
„Schubspannung W “ gearbeitet wird. Für Einkristalle sind die entsprechenden Größen 
unter bestimmten Bedingungen (Einfachgleitung, einachsige Belastung) in einfacher 
Weise durch den die Gleitgeometrie charakterisierenden Faktor P korreliert: W = V $ P
bzw. J = H / P. In Vielkristallen ist eine solche einfache Verknüpfung im Allgemeinen 
nicht möglich (mehrachsige Belastung, Vielfachgleitung). Auf dieses Problem wird 
jedoch in den im Folgenden dargestellten Modellen nicht näher eingegangen, sondern es 
wird angenommen, dass sich ein Vielkristall, entsprechend den Modellen von SACHS 
[SAC-28] und TAYLOR [TAY-38], durch einen repräsentativen Einkristall beschreiben 
lässt und somit gilt: 
WVJH M
M
  ; (2.5).
Der effektive Orientierungsfaktor M beträgt nach dem TAYLOR-Modell MT = 3,06 und 
nach dem SACHS-Modell MS = 2,24. 
2.2.2 Mehrkomponentenmodelle 
Die Mehrkomponentenmodelle gehen im Prinzip alle auf Arbeiten von MASING 
([MAS-23], [MAS-25]) aus den 20-er Jahren des 20. Jahrhunderts zurück. Dabei reicht 
die Palette von Zweikomponentenmodellen unterschiedlicher mathematischer Fassung 
(z.B.: [MUG-81], [PED-82]) bis zu statistischen Vielkomponentenmodellen (z.B.: 
[HOL-80], [POL-82]). Im Weiteren soll zunächst das MASING-Modell allgemein in 
seiner einfachsten Form, d.h. als Zweikomponentenmodell, vorgestellt werden. 
Betrachtet wird ein Material, das aus einer „weichen“ Komponenten (I) und einer 
„harten“ Komponente (II) mit den Volumenanteilen f I und f II und den Fließspannungen 
VFI und VFII besteht. Die Modellannahmen sind: (i) gleiches elastisches Verhalten beider 
3 Die Abgleitung ist definiert als der Quotient aus der Verrückung zweier abgeglittener Netzebenen und 
dem Abstand der Netzebenen. 
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Komponenten (EI = EII = E), (ii) elastisch-idealplastisches Verhalten beider 
Komponenten und (iii) homogene Gesamtdehnung beider Komponenten (H I = H II = H ).
Die Annahme (iii) entspricht einer mechanischen Parallelschaltung der beiden 
Komponenten bezüglich der äußeren Spannung. Aus den Annahmen ergeben sich die 
folgenden Beziehungen für die äußere Spannung V und die plastische Dehnung Hp des 
Verbundes:






p ff HHH  (2.7).
Mithilfe dieses Modells kann die Hystereseschleife des Verbundes aus den 
Hystereseschleifen der einzelnen Komponenten konstruiert werden, wie dies in Bild 2.7 
gezeigt ist. 
Bild 2.7:  Zur Konstruktion der Hysteresekurve des Verbundes aus den Hysteresekurven der 
Komponenten im Zweikomponentenmodell (f I= f II)
Mit steigender Spannung verformen sich zunächst beide Komponenten rein elastisch 
(Bereich O-A in Bild 2.7), d.h. es gilt nach Gleichung (2.6) mit f II=1  f I:
HHHV EEfEf II   )1( (2.8).
Mit Erreichen der Fließspannung VFI verformt sich die weiche Komponente I ideal 
plastisch, während sich die harte Komponente II noch elastisch verformt, d.h. im 
Bereich A-B gilt: 
HVV Eff IIF
I )1(  (2.9).
Durch die Unterschiede im Verformungsverhalten der Komponenten im Bereich A-B 
(weiche Komponente: plastische Verformung; harte Komponente: elastische 
Verformung) bauen sich mit steigender Spannung im Bereich A-B weitreichende innere 
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Spannungen (Eigenspannungen) VE in den beiden Komponenten auf, die sich der 
äußeren Spannung V überlagern und zu unterschiedlichen lokalen Spannungen 
V lok = V + VE führen. Für die weiche Komponente I ist diese Eigenspannung eine 
Druckspannung (VE < 0), somit ist die lokale Spannung kleiner als die äußere Spannung. 
Dagegen wird in der harten Komponente II die äußere Spannung durch eine 
Zugeigenspannung (VE > 0) erhöht, so dass die lokale Spannung in der harten 
Komponente II größer ist als die äußere Spannung. Im Bereich A-B gilt für die 




VHV  EIIE (2.11).
Erreicht die lokale Spannung in der harten Komponente II die Fließspannung VFII
(Punkt B), so verformt sich auch die harte Komponente II ideal plastisch, d.h. nun fließt 






F ff VVVV )1(   (2.12).











Wird der Verbund nun bei der Dehnung Ha entlastet (Punkt C), so erfolgt dies zunächst 
wieder rein elastisch. Aus Bild 2.7 kann man ersehen, dass bis zum Einsetzen der 
plastischen Rückverformung in Komponente I (Punkt D) noch immer die gleichen 
Eigenspannungen VEI bzw. VEII wie im Bereich B-C herrschen. Diese Eigenspannungen 
bewirken, dass das Abknicken von der elastischen Geraden (Einsetzen der plastischen 
Rückverformung) bei einer äußeren Spannung eintritt, die betragsmäßig kleiner ist als 
die entsprechende Spannung im ersten Viertelzyklus (BAUSCHINGER-Effekt). Im 
Bereich D-F verformt sich die weiche Komponente plastisch und die harte Komponente 
elastisch. Dies führt bis zum Punkt E zum Abbau der Eigenspannungen und dann im 
Bereich E-F zum Aufbau von Eigenspannungen mit umgekehrtem Vorzeichen wie im 
Bereich A-B. Erreicht die lokale Spannung in der harten Komponente die Fließ-
spannung, so verformt sich der gesamte Verbund plastisch (Bereich F-G). Für den sich 
anschließenden Zughalbzyklus (Bereich G-C) laufen die Vorgänge in analoger Weise 
ab.
Im MASING-Modell wird vorausgesetzt, dass die Gesamtdehnung in beiden 
Komponenten gleich ist, also eine Parallelschaltung der Komponenten vorliegt. Der 
andere Extremfall tritt ein, wenn man unter sonst gleichen Voraussetzungen von einer 
Reihenschaltung der beiden Komponenten ausgeht. In diesem Fall herrscht in beiden 
Komponenten die gleiche Spannung und das Verformungsverhalten des Verbundes wird 
ausschließlich vom Verformungsverhalten der weichen Komponente bestimmt. Bei der 
Reihenschaltung treten keine Eigenspannungen auf. 
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Im Allgemeinem ist eine exakte Beschreibung eines realen Materials weder mit einer 
reinen Parallelschaltung noch mit einer reinen Reihenschaltung möglich. Selbst unter 
der Voraussetzung, dass nur zwei Materialkomponenten existieren, werden diese 
Komponenten in einem realen Material im Regelfall aus vielen einzelnen gleichartigen 
Materialelementen bestehen, die räumlich heterogen verteilt sind. Als Beispiel kann 
man die versetzungsdichten bzw. versetzungsarmen Gebiete in einer bündelartigen 
mesoskopischen Versetzungsstruktur anführen. Da sich die einzelnen Materialelemente 
untereinander kompatibel verformen müssen, damit der Zusammenhalt des Verbundes 
gewahrt bleibt, werden die einzelnen Materialelemente sowohl parallel als auch 
senkrecht zur Belastungsachse beansprucht. Es liegt also ein Mischfall zwischen einer 
exakten Reihen- bzw. Parallelschaltung vor. Häufig kann jedoch, in Abhängigkeit von 
den konkreten Versuchsbedingungen und der Mikrostruktur des Materials, in erster 
Näherung eine der beiden „Extremvarianten“ zur Modellierung gewählt werden. Die 
exakte mathematische Beschreibung solcher Mischfälle kann in speziellen Fällen 
mithilfe von kontinuumsmechanischen Einschlussmodellen (vgl. z.B.: [ESH-57], 
[PED-82], [HEC-96]) erfolgen. Auf Ausführungen zu diesen Modellen wird verzichtet, 
da die Anwendung dieser mathematisch anspruchsvollen Modelle nach dem derzeitigen 
Forschungsstand für die Modellierung der in dieser Arbeit untersuchten Materialien 
nicht sinnvoll erscheint. 
Insbesondere durch die Arbeiten von MUGHRABI (vgl. z.B.: [MUG-81], [MUG-83], 
[MUG-87], [MUG-88a]) erhielten die Mehrkomponentenmodelle eine mikrostrukturelle 
Basis. MUGHRABI wendet in seinem Verbundmodell das oben beschriebene 
MASING-Modell in der zweikomponentigen Fassung auf ein einphasiges Material, 
bestehend aus versetzungsreichen Gebieten (Bündel, Wände, Zellwände) und 
versetzungsarmen Gebieten (Kanäle), an. Die versetzungsreichen Gebiete entsprechen 
dabei der harten Komponente mit hoher Fließspannung, während die versetzungsarmen 
Kanäle die weiche Komponente mit geringerer Fließspannung darstellen. MUGHRABI 
gelingt es, ausgehend von konkreten mikrostrukturellen Vorgängen (überkritisches 
Ausbeulen von Versetzungen, Passieren von Versetzungen, Zerreißen von 
Versetzungsdipolen), eine Korrelation zwischen der Fließspannung des Verbundes und 
den Parametern der Mikrostruktur (Abmessungen, Volumenanteile und mittlere 
Versetzungsdichten der Wände bzw. Kanäle) herzustellen. 
So gilt für die makroskopische Fließspannung des Verbundes WF nach dem 
Zwei-Parameter-Verbundmodell [MUG-87]: 
KKKWWWKKWWF GbfGbfff UDUDWWW   (2.15),
wobei fW und fK bzw. UW und UK für die Volumenanteile bzw. (mittleren) 
Versetzungsdichten in den Wänden und Kanälen stehen. Die dimensionslosen 
Konstanten DW und DK charakterisieren die Anordnung der Versetzungen, G ist der 
Schermodul und b steht für den Betrag des BURGERS-Vektors. MUGHRABI setzt 
vereinfachend DW = DK = Dhom, wobei der Index „hom“ auf die homogene 
Versetzungsverteilung in den einzelnen Komponenten hinweist. Diese Konstante Dhom
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ist mit der Konstanten Dhet in der vielfach experimentell bestätigten Beziehung zwischen 
der Fließspannung WF und der mittleren Versetzungsdichte U (vgl. (2.4))













berechnen lässt [MUG-81], wobei k eine dimensionslose Konstante ist, und die 





korreliert sind [MUG-87], kann die Fließspannung des Verbundes auch in folgender 










Gbf  1UDW (2.20).
Die Entstehung der Eigenspannungen in den Komponenten wird im Verbundmodell auf 
einer mikroskopischen Betrachtungsebene wie folgt erklärt. In der Phase, in der die 
weichen Kanäle bereits fließen, während die harten Wände sich noch elastisch 
verformen (Mikrofließen), lagern sich an den versetzungsreichen Wänden Gleit-
versetzungen aus den Kanälen an. Diese sogenannten Grenzflächenversetzungen sind 
die Quelle von weitreichenden Eigenspannungen, welche die lokalen Spannungen in 
den Wänden erhöhen bzw. in den Kanälen verringern. Überschreitet die lokale 
Spannung in den Wänden die Fließspannung der Wände, so verformt sich der ganze 
Verbund plastisch (Makrofließen). Die Zahl der Grenzflächenversetzungen bleibt nun 
konstant, d.h. die Eigenspannungen steigen nicht weiter an. 
Zwischen den Modellvoraussagen des Verbundmodells und den experimentellen 
Ergebnissen besteht eine gute Übereinstimmung. So konnten beispielsweise aus 
röntgenographischen Messungen ([BIE-93], [HEC-97]) Eigenspannungen ermittelt 
werden, die den vorhergesagten Eigenspannungen in guter Näherung entsprechen. Auch 
lässt sich zeigen [MUG-87], dass sich aus dem Verbundmodell die für Materialien mit 
einer Versetzungszellstruktur experimentell gut belegte Beziehung WF a 1 / dZ zwischen
der Fließspannung und der Zellgröße ableiten lässt (vgl. Ausdruck (2.3)). 
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Die mit dem Zweikomponentenmodell konstruierten Hysteresekurven (vgl. Bild 2.7) 
weichen mit den Knickstellen und dem geradlinigen Verlauf von real gemessenen 
Hysteresekurven ab. Eine exaktere Beschreibung des mechanischen Verformungs-
verhaltens bieten Mehrkomponentenmodelle, in denen von einer unendlichen Anzahl 
von Materialelementen und einem kontinuierlichen Fließspannungsspektrum ausgegan-
gen wird. Solche statistischen Modelle (vgl. z.B.: [HOL-80], [POL-82]) ermöglichen 
es, bei bekanntem Fließspannungsspektrum reale Hysteresekurven zu modellieren. 
2.2.3 Konstitutive Modelle 
Eine andere Klasse von Modellen sind konstitutive Modelle mit mikrostrukturellem 
Bezug. Wesentliche Beiträge ([KOC-76], [MEC-81], [EST-84]) wurden von KOCKS 
sowie von MECKING und ESTRIN geleistet, die zunächst konkrete Versetzungs-
mechanismen unberücksichtigt ließen. In diesen Modellen sind die internen Variablen, 
die das Materialverhalten beschreiben, stets mit der mittleren Versetzungsdichte 
verbunden. So werden beispielsweise Korngrößeneffekte durch Terme in den 
Gleichungen berücksichtigt, welche die Entwicklung der Versetzungsdichte beschreiben 
(vgl. [EST-96]). Konkrete Versetzungsmechanismen wurden in diese Konzepte bereits 
frühzeitig von ESSMANN und MUGHRABI [ESS-79] eingebracht. 
Im Folgenden werden die Grundgedanken eines Modells von KOCKS [KOC-76] zur 
Beschreibung des Verfestigungsverhaltens bei der einsinnigen Verformung bei 
einachsiger Belastung dargestellt. In diesem Modell wird zwischen den mobilen 
Gleitversetzungen mit der Dichte Um und den relativ unbeweglichen Hindernisver-
setzungen mit der Dichte Uf unterschieden. Die Verfestigung entsteht dadurch, dass ein 
Teil der mobilen Versetzungen nach Durchlaufen einer bestimmten Strecke liegen 
bleibt und dadurch die Dichte der Hindernisversetzungen steigt. Diesem Generations-
prozess von Hindernisversetzungen steht die dynamische Erholung durch die 
Annihilation von Hindernisversetzungen gegenüber, die zu einer Verringerung der 
Dichte Uf führt. Aus diesen Überlegungen wird die Evolutionsgleichung, welche die 
Änderung der Hindernisversetzungsdichte in Abhängigkeit von der Abgleitung J











In Gleichung (2.21) ist b der Betrag des BURGERS-Vektors, L die mittlere freie 
Weglänge der mobilen Versetzungen und LR ist die durchschnittliche Länge von 
Hindernisversetzungen, die bei einem einzelnen „Annihilationsereignis“ annihiliert. Der 
erste Term in Gleichung (2.21) beschreibt die Generation und der zweite Term die 
Vernichtung von Hindernisversetzungen. Um den Zusammenhang zwischen der 
Abgleitung und der dazu nötigen Schubspannung W  zu erhalten, wird die Gleichung 
fGb UDW  (2.22)
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genutzt, die den Zusammenhang zwischen der Hindernisversetzungsdichte und der 
Schubspannung W beschreibt. In Gleichung (2.22) ist D eine dimensionslose Konstante 
der Größenordnung 1, die die Anordnung der Versetzungen berücksichtigt und G der 
Schermodul. Kombiniert man die Ableitung von Gleichung (2.22) nach der Ver-


















)( 222   (2.23).
Unter den Annahmen, dass der Laufweg L durch die Wechselwirkung der mobilen 
Versetzungen mit den Hindernisversetzungen bestimmt ist und dass die 
Hindernisversetzungen regellos verteilt sind, ergibt sich folgender Zusammenhang 






In Gleichung (2.24) ist K eine dimensionslose Konstante. Mithilfe der 












W   (2.25)
geschrieben werden. Den gesuchten Zusammenhang zwischen der Schubspannung und 
der Abgleitung erhält man durch Integration von Gleichung (2.25). 
Im Zusammenhang mit Gleichung (2.24) ist anzumerken, dass nach Überlegungen von 
KUHLMANN-WILSDORF, ausgehend von dem Ähnlichkeitsprinzip (vgl. [KUH-99]), 
nicht nur die Versetzungsdichte und der Laufweg miteinander korreliert sind, sondern 
auch der Zelldurchmesser in einer mesoskopisch heterogenen Versetzungsstruktur dZ
mit dem Laufweg der Versetzungen verknüpft ist. Mit den in [KUH-99] angegebenen 
Werten ergibt sich (mit D = 1) 
ZdL 3| (2.26),
was in guter Übereinstimmung mit Untersuchungen zum Zusammenhang zwischen der 
Länge von Gleitlinien und der Zellgröße ist (vgl. [KOC-03]). 
ESSMANN und MUGHRABI [ESS-79] gehen ebenfalls von der Konkurrenz 
zwischen Versetzungsgeneration und dynamischer Erholung durch Versetzungs-
annihilation aus. In der Arbeit werden jedoch konkrete charakteristische 
Annihilationsmechanismen betrachtet. Dadurch haben die Parameter zur Beschreibung 
dieser Mechanismen eine konkrete physikalische Bedeutung und können prinzipiell 
experimentell bestimmt werden. 
Die differentielle Änderung der Versetzungsdichte dUi der Versetzungen vom Typ i
(Schrauben- oder Stufenversetzungen), die mit dem Anteil ci zur Abgleitung im 
Abgleitintervall dJ beitragen, ergibt sich nach MUGHRABI [MUG-88a] zu: 
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In Gleichung (2.27) steht Li für den Laufweg und Ui für die Versetzungsdichte der 
Versetzungen vom Typ i. Die Größe yi wird als Annihilationsabstand der Versetzungen 
vom Typ i bezeichnet. Begegnen sich zwei Versetzungen auf Gleitebenen, die einen 
Abstand haben, der kleiner oder gleich dem Annihilationsabstand ist, so annihilieren 
diese Versetzungen. Findet Gleitung auf n Gleitsystemen statt, so gilt für die 
Gesamtversetzungsdichte U = nUi bzw. für den Anteil der Abgleitung ci | 1/(2n) 
[MUG-88a]. Aus diesen Zusammenhängen ergibt sich unter Nutzung von 
Gleichung (2.27) und der Ableitung der Gleichung (2.22) nach der Versetzungsdichte 
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Um Gleichung (2.28) integrieren zu können, sind weitere Annahmen zu den 
Größen L und y nötig. MUGHRABI betrachtet dazu vier Fälle (1. L = konst., y = konst.;
2. L = f(W) = K1 / W, y = konst.; 3. L = konst., y = f(W) = K2 / W ; 4. L = f(W) = K1 / W,
y = f(W) = K2 / W), bei denen die Größen als konstant bzw. als von der Spannung 
abhängig angesehen werden. In den Fällen 1 bis 3 tritt Sättigung ein. Im Fall 4 ergibt 
die Rechnung lineare Verfestigung. 
ESTRIN und Mitarbeiter entwickelten das Modell von KOCKS in einer anderen 
Richtung weiter. In dem Modell von KOCKS wird nur die Evolution der Hindernis-
versetzungen berücksichtigt, d.h. es wird von einer konstanten Anzahl von mobilen 
Versetzungen ausgegangen. In der Weiterentwicklung des Modells [EST-86] wird auch 
die Entwicklung der Population der mobilen Versetzungen betrachtet. Dadurch sind 
zwei Evolutionsgleichungen nötig (Zwei-Parameter-Modell). Außerdem wurden weitere 
Versetzungsmechanismen, wie beispielsweise die Dipolbildung durch gegenseitigen 
Einfang von Stufenversetzungen und die Generation von mobilen Versetzungen durch 
FRANK-READ-Quellen, berücksichtigt. ESTRIN und Mitarbeiter [EST-96] 
entwickelten außerdem ein konstitutives Modell zur Beschreibung des zyklischen 
Verformungsverhaltens. In diesem Modell ist jedoch die Zahl der freien Parameter hoch 
(>10). Zu deren Ermittlung wären umfangreiche Verformungsexperimente bei 
verschiedenen Temperaturen und Dehnraten nötig, wie sie aber im Rahmen der 
vorliegenden Arbeit nicht durchgeführt wurden. Deshalb wird auf eine Erläuterung 
dieses Modells verzichtet. 
Die oben dargestellten Modelle von KOCKS bzw. ESSMANN und MUGHRABI 
beschreiben das Verfestigungsverhalten bei der einsinnigen Verformung. Formal 
könnten diese Modelle also benutzt werden, um das Verformungsverhalten innerhalb 
eines Hysteresehalbzyklus zu modellieren und somit Informationen über den Laufweg 
und den Annihilationsabstand der Versetzungen bei der zyklischen Verformung zu 
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erhalten. Ob eine solche formale Übertragung auf die Verhältnisse bei der zyklischen 
Verformung physikalisch sinnvoll ist, wird im Kapitel 6.2 ausführlich diskutiert. 
2.3 Gefüge, Gefügecharakterisierung und Gefügeeinstellung 
Nach HAASEN [HAA-74] bezeichnet man als Gefüge oder Mikrostruktur die 
Gesamtheit aller nicht im thermodynamischen Gleichgewicht vorliegenden Kristallbau-
fehler eines Metalls. Das Gefüge, das wesentlich die Eigenschaften eines Materials 
bestimmt, wird durch die Art, Dichte, Verteilung, Größe und Form der Kristallbaufehler 
charakterisiert. Für die in der vorliegenden Arbeit untersuchten Materialien sind die 
Korngrenzen und die Versetzungen als die für das Verformungsverhalten bestimmenden 
Gefügebestandteile anzusehen. 
2.3.1 Korn- und Subkornstruktur 
2.3.1.1 Grundbegriffe 
Korngrenzen sind flächenhafte Kristallbaufehler, die Bereiche gleicher Kristallstruktur, 
aber unterschiedlicher Orientierung voneinander trennen. Durch eine Drehung im Raum 
ist es stets möglich, die Kristallsysteme der beiden angrenzenden Bereiche ineinander 
zu überführen. In Materialien mit kfz Kristallsystem gibt es aufgrund der Symmetrie des 
Gitters 24 Möglichkeiten für diese Drehung. Der kleinste dieser Drehwinkel wird als 
Missorientierungswinkel (MOW) M bezeichnet. Es ist allgemein üblich (vgl. z.B.: 
[GOT-98]), je nach dem Betrag des MOW, zwischen Kleinwinkelkorngrenzen 
(KWKG) und Großwinkelkorngrenzen (GWKG) zu unterscheiden. KWGK sind 
Grenzen mit einem Missorientierungswinkel M < 15°, während für GWKG M t 15° gilt. 
Diese Klassifizierung basiert auf der Vorstellung, dass Missorientierungen bis zu 15° 
allein durch Versetzungen entstehen können, wie dies im Bild 2.8 am Beispiel einer 
wandartigen Anordnung von Stufenversetzungen gezeigt ist, während für größere 
MOW (M t 15°) eine solche Beschreibung nicht möglich ist, da dann der Abstand der 
Versetzungen so klein sein müsste, dass sich theoretisch die Kerne der Versetzungen 
überlappen würden. 
Bild 2.8:  Aufbau einer Kleinwinkelkorngrenze aus Stufenversetzungen  
GWKG besitzen keine regelmäßige Atomanordnung und sind oft nur wenige 
Atomlagen breit. Sie stellen im Vergleich zu KWKG effektivere Hindernisse für 
gleitende Versetzungen dar. Deshalb kann die Häufigkeitsverteilung der 
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Missorientierungswinkel einen entscheidenden Einfluss auf das plastische 
Verformungsverhalten eines Materials haben. Für eine regellose Verteilung der 
Kristallitorientierungen ergibt sich die „theoretische“ Missorientierungswinkel-
verteilung (MOWV), wie sie in Bild 2.9 für ein kubisches Material gezeigt ist. 












Bild 2.9:  MOWV bei regelloser Verteilung der Kristallitorientierungen (theoretische MOWV) für 
kubische Kristalle [MAC-64] 
Reale MOWV können sich erheblich von der theoretischen Verteilung unterscheiden. 
Eine Ursachen dafür sind beispielsweise kristallographische Texturen4. Außerdem kann 
in stark plastisch verformten Materialien mit einer Versetzungsstruktur der Anteil von 
KWKG wesentlich höher sein als in der theoretischen Verteilung, wo er bei ca. 5% 
liegt.
Ausgehend von den oben genannten Fakten ist es sinnvoll, zwischen Körnern und 
Subkörnern zu unterscheiden. Als Korn oder Kristallit soll in dieser Arbeit ein 
dreidimensionaler Bereich bezeichnet werden, der vollständig von GWKG umschlossen 
ist. Analog dazu ist ein Subkorn ein Bereich, der von KWKG umgeben ist. Aus dieser 
Definition ergibt sich jedoch ein praktisches Problem. Da in der Definition des Begriffs 
„KWKG“ keine untere Schranke für den MOW gesetzt ist, hängt die Einteilung des 
Materials in Subkörner entscheidend von der Winkelauflösung der verwendeten 
Untersuchungsmethode ab. Deshalb ist der Begriff „Subkorn“ an die jeweilige 
Untersuchungsmethode gebunden. 
2.3.1.2 Kenngrößen der Korn- und Subkornstruktur und deren Bestimmung 
Zur Bestimmung der Korngrößenverteilung (bzw. Subkorngrößenverteilung5) wird 
häufig von der zu untersuchenden Probe eine ebene Schnittfläche licht- oder 
elektronenmikroskopisch abgebildet, so dass ein zweidimensionales Korngrenzen- bzw. 
4 Der Begriff „Textur“ wird in dieser Arbeit im engeren Sinne verwendet, d.h. nur bei Abweichungen von 
der regellosen Orientierungsverteilung. 
5 Alle im Folgenden getroffenen Aussagen zu den Kenngrößen der Kornstruktur und deren Bestimmung 
lassen sich auf die Subkornstruktur übertragen. 
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Kornflächenbild entsteht6. Anhand dieses Korngrenzenbildes können nun für jedes 
Objekt (Schnittbild des Korns) verschiedene Parameter (z.B. Umfang, Flächeninhalt) 
bestimmt werden. Sind die statistischen Verteilungen der Parameter unabhängig von der 
Lage der Schnittfläche in der Probe, so bezeichnet man das Korngefüge als isometrisch
[OHS-94]. Die mathematische Beschreibung von nicht isometrischen Korngefügen ist 
wesentlich komplizierter und soll hier nicht betrachtet werden. 
Ausgehend von der Analyse mehrerer Schnittbilder, die Rückschlüsse auf die räumliche 
Form der Körner zulassen, ist ein sinnvolles Modellsystem für die Körner auszuwählen. 
Häufig können die Körner näherungsweise als Kugeln betrachtet werden. In diesem Fall 
ist der Kugeldurchmesser ein geeignetes Maß für die Korngröße. Man kann beweisen, 
dass sich bei einem System von Kugeln mit unterschiedlicher Größe der mittlere 
Schnittkreisdurchmesser, bestimmt aus einem (ebenen) Korngrenzenbild, und der 
mittlere Kugeldurchmesser nur um einen Faktor unterscheiden, der nahe 1 ist 
[GOT-98]. Deshalb ist es möglich, für nahezu kugelförmige Körner den mittleren 
Schnittkreisdurchmesser in erster Näherung als den mittleren Korndurchmesser zu 
betrachten.
Geht man von nahezu kugelförmigen Körnern aus, kann die Bestimmung der 
Korngrößenverteilungen, genauer der Sehnenlängenverteilungen, in guter Näherung 
mithilfe der Schnittlinienmethode ohne stereologische Korrekturen erfolgen. Dazu 
wird das Korngrenzenbild beispielsweise mit zwei zueinander senkrechten Scharen von 
parallelen Geraden (Abstand der Geraden > geschätzte mittlere Korngröße) zum Schnitt 
gebracht und die Längenverteilung der Sehnen (unter Ausschluss von Sehnen am 
Bildrand) bestimmt. Aus den Sehnenlängen (Anzahl...n) lassen sich die mittlere 
Korngröße < D > als arithmetischer Mittelwert sowie die Standardabweichung s und 
der Variationskoeffizient v in üblicher Weise (vgl. z.B. [BAR-91] berechnen. 
Eine zweite mögliche Methode zur Analyse von Korngrenzenbildern ist die 
Flächenmethode, bei der von jedem Korn im Korngrenzenbild verschiedene Parameter, 
wie beispielsweise Flächeninhalt und Umfang, bestimmt werden. Zur Angabe der 
Korngröße wird im Allgemeinen der FERETsche Durchmesser benutzt, der dem 
Durchmesser eines Kreises mit dem Flächeninhalt des untersuchten Korns entspricht. 
Je nachdem welche Eigenschaften der Korngrößenverteilung von Interesse sind, eignen 
sich unterschiedliche Formen der Darstellung. So lassen sich aus einem Diagramm der 
relativen Häufigkeiten h bzw. der Wahrscheinlichkeitsdichte w(D) über den 
Korngrößenklassen bzw. der Korngröße leicht die häufigste Korngröße und die Breite 
der Häufigkeitsverteilung ablesen. Aus einer entsprechenden Darstellung der relativen 
Summenhäufigkeit h6 können dagegen der Anteil von Körnern, die kleiner bzw. größer 
als ein bestimmter Wert sind, und der Median direkt bestimmt werden. 
6 Projektionseffekte können vernachlässigt werden, wenn die Eindringtiefe (Rasterelektronenmikroskop) 
bzw. Foliendicke (Transmissionselektronenmikroskop) viel größer als die Korngröße ist. 
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2.3.1.3 Experimentelle Methoden zur Charakterisierung der Korn- und 
Subkornstruktur
Die Bestimmung der MOWV sowie der Korn- und Subkorngrößenverteilung kann 
mithilfe der EBSD-Technik im REM erfolgen. Bei dieser Technik wird die 
kristallographische Orientierung aus den KIKUCHI-Linien-Mustern ermittelt. Durch 
Abrastern eines Probengebietes erhält man so eine Karte der kristallographischen 
Orientierungen in diesem Gebiet. Bei hinreichend feinem Raster lässt sich aus dieser 
Karte die Korn- und Subkornstruktur rekonstruieren. Da die Winkelauflösung bei der 
EBSD-Technik bei ca. 1° bis 2° liegt (vgl. [HUM-99]), können mit dieser Methode nur 
Subkörner mit MOW M > 2° sicher identifiziert werden. Diese Subkörner werden im 
Folgenden als „REM-Subkörner“ (RSK) bezeichnet. Die sogenannte korrelierte 
MOWV ergibt sich aus den MOW benachbarter Rasterpunkte und erlaubt somit 
Aussagen über die Häufigkeit bestimmter Typen von Grenzen (z.B.: 
Zwillingskorngrenzen).
Die Bestimmung von MOWV kann auch im TEM anhand von 
KIKUCHI-Linien-Mustern erfolgen. Dabei ist die Winkelauflösung mit ca. 0,5° 
(vgl. [MIS-03]) deutlich besser als im REM. Die Messung der MOW im TEM ist 
jedoch sehr zeitaufwändig, da sie derzeit nur bedingt automatisch erfolgen kann. 
Dagegen lässt sich die Größenverteilung von missorientierten Bereichen im TEM mit 
relativ geringem Aufwand direkt aus TEM-Hellfeldbildern näherungsweise bestimmen, 
wenn direkt von Kontrastunterschieden auf Orientierungsunterschiede geschlossen 
wird. Der Nachteil bei dieser Methode ist, dass man nicht zwischen Körnern und 
Subkörnern unterscheiden kann, da die Kontrastunterschiede im Allgemeinen nicht mit 
der Missorientierung korreliert sind. So können bereits kleine Missorientierungen in der 
Größenordnung von 0,5° zu deutlichen Kontrastunterschieden führen. Die in 
TEM-Hellfeldbildern sichtbaren missorientierten Bereiche (mit |0,5° < M < 15°) 
werden im Folgenden als TEM-Subkörner (TSK) bezeichnet. 
2.3.2 Versetzungsstruktur 
In plastisch verformten Vielkristallen sind die Versetzungen neben den Korngrenzen 
die zweite wichtige Gruppe von Gitterbaufehlern. Versetzungen sind linienhafte 
Kristallbaufehler. Im Gegensatz zu Untersuchungen im REM ist im TEM prinzipiell die 
quantitative Analyse von Einzelversetzungen, beispielsweise zur Bestimmung des 
BURGERS-Vektors, möglich. Solche Untersuchungen waren aber nicht Gegenstand der 
vorliegenden Arbeit. 
Als Versetzungsdichte U ist die Gesamtlänge der Versetzungslinien pro 
Volumeneinheit definiert. Die Versetzungsdichte kann im TEM bestimmt werden. Dazu 
müssen die Dicke der Folie im durchstrahlten Bereich ermittelt und die Länge der 
einzelnen Versetzungen aufsummiert werden. Die Dicke der Folie lässt sich jedoch 
häufig nur sehr ungenau bestimmen, was zu großen Fehlern bei der Versetzungsdichte 
führt [HOR-93]. Bei hohen Versetzungsdichten (U > 1014 m-2) und geringen Korngrößen 
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(einige hundert Nanometer), wie sie die in dieser Arbeit untersuchten submikro-
kristallinen Nickelvielkristalle aufweisen, ist zudem die räumliche Auflösung der 
Einzelversetzungen schwierig bzw. die Einstellung geeigneter Abbildungsbedingungen 
nur mit großem zeitlichem Aufwand möglich. Deshalb wurden im Rahmen dieser 
Arbeit röntgenographische Methoden zur Versetzungsdichtebestimmung eingesetzt. 
Mithilfe dieser Methoden, auf die später im Detail eingegangen wird, kann die mittlere 
Versetzungsdichte U mit hoher statistischer Sicherheit zerstörungsfrei bestimmt werden. 
Für Materialien mit räumlich heterogener Versetzungsverteilung ist die 
Versetzungsstruktur durch die Angabe der mittleren Versetzungsdichte jedoch nur 
unzureichend charakterisiert. So interessieren in Materialien mit ermüdungstypischer 
Versetzungsstruktur (vgl. Kapitel 2.1.2.1) die Versetzungsdichten UDR bzw. UPR, die 
Volumenanteile fDR bzw. fPR und die Abmessungen dDR bzw. dPR der versetzungsreichen 
und versetzungsarmen Gebiete. Diese Größen können im TEM bestimmt werden. 
Während für die Ermittlung der Versetzungsdichten spezielle Techniken 
(Weak-Beam-Technik) benutzt werden müssen, lassen sich die Größen dDR und dPR
bzw. fDR und fPR direkt aus TEM-Hellfeldbildern ermitteln. Diese Kenngrößen können 
aber auch im REM mithilfe der ECC-Technik (engl.: electron channeling contrast) 
bestimmt werden. Der Channeling-Kontrast beruht auf der Tatsache, dass die 
Rückstreuwahrscheinlichkeit von Elektronen in Gebieten mit hoher Versetzungsdichte 
höher ist als in Gebieten mit geringer Versetzungsdichte. 
2.3.3 Röntgenographische Methoden der Gefügecharakterisierung 
In diesem Kapitel werden zunächst Größen eingeführt, die zur phänomenologischen 
Beschreibung von BRAGG-Beugungsprofilen dienen und dann Methoden erläutert, mit 
deren Hilfe Gefügekenngrößen, wie beispielsweise die mittlere Versetzungsdichte, aus 
BRAGG-Beugungsprofilen ermittelt werden können. 
2.3.3.1 Begriffe und Profilparameter 
Bestrahlt man eine bestimmte Netzebenenschar (Netzebenenabstand d0) eines idealen, 
also unendlich ausgedehnten und verzerrungsfreien, Einkristalls mit monochromatischer 
Röntgenstrahlung der Wellenlänge O unter dem Winkel -0, so ist im Rahmen der 
kinematischen Beugungstheorie entsprechend der BRAGGschen-Gleichung 
O-  00 sin2d (2.29)
als Intensitätsverteilung der gebeugten Strahlung eine Deltafunktion an der Stelle -0 zu 
erwarten. In der Realität wird jedoch stets eine um den Winkel -0 verschmierte 
Intensitätsverteilung I(-) z 0 im Intervall (-1 ; -2) mit -1 d -0 d -2 beobachtet. Diese 
radiale Intensitätsverteilung soll im Folgenden als BRAGG-Beugungsprofil, kurz
Profil, bezeichnet werden. 
Für die verschmierte Intensitätsverteilung gibt es zwei Ursachen. Einerseits führen 
apparative Einflüsse, wie beispielweise die Wellenlängendispersion oder die 
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Oberflächenrauigkeit, zu einer Verbreiterung der Beugungsprofile. Diese Einflüsse 
lassen sich durch entsprechende experimentelle Maßnahmen (z.B.: Nutzung von 
hochauflösenden Röntgendiffraktometern, sorgfältige Probenpräparation) so weit 
minimieren, dass sie in erster Näherung vernachlässigt werden können. Andererseits 
führen bestimmte Abweichungen von der idealen Atomanordnung im Kristallgitter zu 
einer verschmierten Intensitätsverteilung. Durch die Analyse von Beugungsprofilen 
können deshalb unter Verwendung bestimmter Modellvorstellungen Schluss-
folgerungen über die Realstruktur eines Materials gewonnen werden. 
Zur Charakterisierung der Lage und Form von Beugungsprofilen existiert eine Reihe 
von Größen. In Tabelle 2.2. sind einige dieser Größen zusammengestellt und teilweise 
in Bild 2.10 veranschaulicht. 
Tabelle 2.2:  Größen zur Charakterisierung der Lage und Form von BRAGG-Beugungsprofilen 
Bezeichnung Formelzeichen Definitionsgleichung
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Während eine im bestrahlten Volumen gleichmäßige Netzebenenabstandsänderung 
bezüglich des Netzebenenabstandes d0 im unverzerrten Gitter zu einer Peak-
verschiebung führt, aus der sich auf makroskopische Eigenspannungen schließen lässt, 
haben statistische Schwankungen des Netzebenenabstandes im bestrahlten Volumen 
eine Peakverbreiterung zur Folge. Ein Maß für den Grad der statistischen Schwankung 
der Netzebenenabstände ist die Wurzel aus dem mittleren Verzerrungsquadrat <H ²>0,5,
die im Folgenden als RMS-Dehnung7 Hrms bezeichnet wird. Neben den Gitter-
verzerrungen ist auch die Größe der kohärent streuenden Bereiche (Teilchengröße) T
mit der Profilbreite korreliert. Auf beide Zusammenhänge wird in Kapitel 2.3.3.2 
eingegangen. Die Breite des Beugungsprofils lässt sich mithilfe der Profilparameter 
Integralbreite Bint bzw. Halbwertsbreite E charakterisieren. Aufgrund der 
unterschiedlichen Definitionen der Profilparameter werden durch die Halbwertsbreite E
7 Der Begriff „RMS-Dehnung“ wird in Anlehnung an den im Englischen verwendeten Begriff 
„root-mean-square strain“ verwendet. 
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Bereiche des Beugungsprofils mit geringerer Intensität nicht erfasst, während in die 
Integralbreite auch die Profilausläufer mit eingehen. 
Bild 2.10:  Größen zur Charakterisierung der Lage und Form von BRAGG-Beugungsprofilen 
Der Profilparameter Asymmetrie -as ist ein Maß für die Abweichung von der 
symmetrischen Form des Beugungsprofils. Da die im Rahmen der vorliegenden Arbeit 
untersuchten Profile, insbesondere die der zyklisch verformten Proben, praktisch keine 
Asymmetrien aufwiesen, wird auf weitere Erläuterungen zu diesem Profilparameter 
verzichtet.
Der Formparameter F charakterisiert die Form eines Beugungsprofils. Durch 
Vergleich eines experimentell ermittelten Formparameters mit den Formparametern 
bekannter Verteilungsfunktionen können erste Rückschlüsse auf den Typ der 
Intensitätsverteilung gezogen werden (z.B.: CAUCHY-Verteilung F = 1,57; 
GAUSS-Verteilung F = 1,06). Häufig weisen Beugungsprofile einen Wert des 
Formparameters auf, der zwischen dem einer CAUCHY-Verteilung und dem einer 
GAUSS-Verteilung liegt. 
2.3.3.2 WILLIAMSON-HALL-Plot (WH-Verfahren) 
Wie bereits weiter oben erwähnt, ist die Breite eines Beugungsprofils mit der 
Häufigkeitsverteilung der Verzerrungen im Kristallgitter und der Größe der kohärent 
streuenden Bereiche in der Probe korreliert. Liegen keine Gitterverzerrungen vor, so 
besteht nach SCHERRER (vgl. [KLU-74]) zwischen der Größe der kohärent streuenden 









In Gleichung (2.30) ist K eine dimensionslose Konstante, welche die Form der kohärent 
streuenden Bereiche berücksichtigt. In guter Näherung kann man K = 1 setzen. 
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Ist dagegen die Profilverbreiterung praktisch nur auf Verzerrungen zurückzuführen, so 
besteht nach WILSON bzw. STOKES und WILSON (vgl. [KLU-74]) zwischen der 
RMS-Dehnung und der Integralbreite des Beugungsprofils der Zusammenhang: 
Srmsint KB -H tan2 (2.31).
In Gleichung (2.31) ist K eine dimensionslose Konstante, die sich durch die 
Umrechnung verschiedener Maße für die Gitterverzerrung ergibt und einen Wert von 
K = 1,25 hat. 
Im allgemeinen Fall tragen sowohl die Teilchenkleinheit als auch die Verzerrungen zur 
Verbreiterung der Beugungsprofile bei, was bedeutet, dass das gemessene Gesamtprofil 
eine Faltung von zwei Teilprofilen ist. Setzt man jedoch voraus, dass sich beide 
Teilprofile durch eine CAUCHY-Funktion beschreiben lassen, so kann man nach einer 
Idee von WILLIAMSON und HALL [WIL-53] den Teilchengrößeneffekt und den 
Verzerrungseffekt trennen, da (i) die Profilverbreiterung bedingt durch Teilchen-
kleinheit bzw. bedingt durch Verzerrungen in unterschiedlicher Weise vom BRAGG-
Winkel abhängen (vgl. Gleichung (2.30) und Gleichung (2.31)) und (ii) für eine Faltung 
von zwei CAUCHY-Verteilungen gilt, dass die Integralbreite des Gesamtprofils gleich 
der Summe der Integralbreiten der Teilprofile ist. Für die Halbwertsbreite des 





Trägt man E$cos-S über sin-S für die verschiedenen BRAGG-Reflexe einer Probe auf, 
so kann man entsprechend Gleichung (2.32) die mittlere Größe kohärent streuender 
Bereiche T aus dem Ordinatenachsabschnitt und die RMS-Dehnung Hrms aus dem 
Anstieg der Ausgleichsgeraden durch die Punkte (sin-S ; E$cos-S ) bestimmen. Diese 
Art der graphischen Darstellung wird als WILLIAMSON-HALL-Plot (WH-Plot) 
bezeichnet. Die Gleichung (2.32) gilt unter der Voraussetzung, dass sich die beiden 
Teilprofile durch CAUCHY-Funktionen beschreiben lassen. Für den Fall, dass beide 
Teilprofile (mit den Halbwertsbreiten E1 und E2) gut durch GAUSS-Verteilungen 
beschreibbar sind, so gilt für die Halbwertsbreite des Gesamtprofils E 2 = E1 2 + E2 2. In 
diesem Fall können durch das Auftragen von (E$cos-S)2 über (sin-S)2 die gesuchten 
Größen aus der graphischen Darstellung ermittelt werden. Bei der Entscheidung, welche 
der Auftragungen geeignet ist, kann man sich am Wert des Formparameters F
orientieren.
Da die Halbwertsbreite eine leicht zu ermittelnde Größe ist, die zudem auch aus 
Profilen mit geringen Zählraten bestimmt werden kann, eignet sich das Verfahren nach 
WILLIAMSON und HALL (WH-Verfahren) vor allem für eine schnelle 
näherungsweise Berechnung der Teilchengröße und der RMS-Dehnungen. 
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2.3.3.3 Fourieranalytische Auswerteverfahren 
In diesem Kapitel werden zwei Verfahren vorgestellt, die auf der FOURIER-Analyse 
der Beugungsprofile beruhen. Diese Verfahren berücksichtigen im Gegensatz zu dem 
WH-Verfahren nicht nur eine Kenngröße des Profils (Halbwertsbreite), sondern die 
gesamte gemessene Intensitätsverteilung. Dazu wird das im BRAGG-Winkel-Intervall 


























betrachtet. In Gleichung (2.33) ist n die FOURIER-Ordnung und An bzw. Bn sind die auf 
A0 normierten FOURIER-Koeffizienten. Im Folgenden wird vereinfachend davon 
ausgegangen, dass das betrachtete Beugungsprofil symmetrisch ist und somit alle 
Koeffizienten Bn = 0 (n = 1,2,3,...) sind. Wie sich im Folgenden zeigen wird ist es 
sinnvoll, ein Größe /, die FOURIER-Länge genannt wird, einzuführen. Die 
FOURIER-Länge / ergibt sich aus der FOURIER-Ordnung n , dem Intervall der 





  nanȁ (2.34).
In Gleichung (2.34) ist die Größe a3 die minimale FOURIER-Länge. 
Im Verfahren von WARREN und AVERBACH [WAR-68] (WA-Verfahren) wird die 
Probe als ein System kohärent streuender Bereiche betrachtet. Die Bereiche stellt man 
sich als parallele Säulen vor, die senkrecht auf den beugenden Netzebenen stehen und 
aus Einheitszellen aufgebaut sind. Die Abmessung der Einheitszellen senkrecht zu den 
beugenden Netzebenen ist a3 (Gleichung (2.34)). Die Säulen sind im Allgemeinen 
verschieden lang. Die mittlere Zahl von Einheitszellen pro Säule ist N3 und somit gilt 
für die mittlere Säulenlängen /m = N3$a3. Verzerrungen im Material bewirken, dass die 
Länge einer Säule von der Säulenlänge in einem unverzerrten Gitter um den Betrag '/
abweichen kann. Das Beugungsprofil ist also aufgrund von Teilchenkleinheit und 
Gitterverzerrungen verbreitert und somit kann das Gesamtprofil I(-) als eine Faltung 
der Teilprofile I T(-) (Teilcheneffekt) und I V(-) (Verzerrungseffekt) betrachtet werden. 
Nach WARREN und AVERBACH kann jeder FOURIER-Koeffizient An des Gesamt-
profils I(-) als Produkt der entsprechenden FOURIER-Koeffizienten ATn bzw. AVn der 




nn AAA lnlnln  (2.35).
Für kubische Kristallgitter kann Gleichung (2.35) in folgender Form geschrieben 
werden8:
8 Gleichung (2.36) gilt streng genommen nur unter der Voraussetzung, dass die Gitterverzerrungen einer 
GAUSS-Verteilung unterliegen. Für kleine Werte von (h2+k2+l2) gilt sie jedoch generell. 









In Gleichung (2.36) ist a0 die Gitterkonstante des kubischen Gitters, h, k bzw. l sind die 
MILLERschen Indizes der beugenden Netzebenenschar, / ist die FOURIER-Länge und 
<H/2> = <('/)²> / /² ist der Mittelwert der Quadrate der auf die FOURIER-Länge /
bezogenen Verrückungsdifferenzen und somit ein Maß für die Verzerrungen. 
Sind Profile für verschiedene Reflexordnungen {hkl} gemessen worden, so kann man 
entsprechend Gleichung (2.36) durch Auftragen von ln An über (h
2+k2+l2) die 
Koeffizienten An
T aus dem Ordinatenachsabschnitt und die Größe <H/2> aus dem 
Anstieg der Ausgleichsgeraden für die verschiedenen FOURIER-Ordnungen n bzw. 
FOURIER-Längen / = n $ a3 bestimmen (vgl. Bild 2.11a)9. Dieses Vorgehen ist 
möglich, da die Teilchengrößenkoeffizienten An
T nicht von der Reflexordnung 
abhängen.
(a) (b) (c)
Bild 2.11:  WA-Verfahren 
Anstelle der Größe  <H/2> wird häufig die Wurzel aus dieser Größe <H/2>0,5, die im 
Folgenden als RMS-Dehnung Hrms,/ bezeichnet werden soll, zur Charakterisierung des 
Verzerrungszustandes benutzt. Im Gegensatz zum WH-Verfahren liefert das 
WA-Verfahren Aussagen zum Verzerrungszustand auf verschiedenen Längenskalen, 
welche durch eine Auftragung der verschiedenen RMS-Dehnungen Hrms,/ über der 
FOURIER-Länge / veranschaulicht werden können (vgl. Bild 2.11b). Daraus lassen 
sich unter Umständen Rückschlüsse auf die Art und Verteilung der die 
RMS-Dehnungen erzeugenden Gitterdefekte ziehen. 
Man kann zeigen, dass sich die Größe der kohärent streuenden Bereiche T, die im 
WA-Verfahren gleich der mittleren Säulenlänge /m = N3$a3 ist, in der Auftragung der 
Koeffizienten An
T über /=n$a3 aus dem Schnittpunkt der Anstiegsgeraden (für kleine /)
mit der Abszissenachse (vgl. Bild 2.11c) ergibt. Dabei wird hier vernachlässigt, dass die 
Größe /m eine effektive Größe ist, die neben dem Verbreiterungseffekt durch Teilchen-
kleinheit beispielsweise auch den Verbreiterungseffekt durch Stapelfehler beinhaltet. 
9 Bei der Auftragung muss darauf geachtet werden, dass die Größe a3 für alle Beugungsprofile gleich ist. 
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Sowohl das WA-Verfahren als auch das WH-Verfahren (vgl. Kapitel 2.3.3.2) liefern als 
Ergebnis RMS-Dehnungen als Maß für die Gitterverzerrungen. Über die Ursachen der 
Gitterverzerrungen werden keine Aussagen gemacht. 
Das Analyseverfahren nach KRIVOGLAZ und WILKENS (KW-Verfahren; 
vgl. [KLI-89])) verfolgt ein anderes Konzept. Die Profilverbreiterung wird ausgehend 
von der Dichte und Verteilung bestimmter im Material existierender Gitterbaufehler 
(z.B. Versetzungen) beschrieben. Bei diesem Konzept benötigt man also bereits 
Informationen zur Art der Baufehler (z.B. aus TEM-Untersuchungen). Im Folgenden 
wird eine Verfahren vorgestellt, bei dem aus einer geeigneten Auftragung der 
FOURIER-Koeffizienten die mittlere Versetzungsdichte U und die mittlere Größe 
kohärent streuender Teilchen T ermittelt werden können. 
Wie beim WA-Verfahren betrachtet man die FOURIER-Reihendarstellung des 
Beugungsprofils (Gleichung (2.33)). Das Profil sei aufgrund von Teilchenkleinheit und 
Gitterverzerrungen verbreitert, wobei die Ursache für die Gitterverzerrungen 
ausschließlich Versetzungen mit einer mittleren Dichte U sind. 
Nach WILKENS [WIL-70] gilt für die FOURIER-Koeffizienten AVn des durch die 














In Gleichung (2.37) ist b der Betrag des BURGERS-Vektors und Chkl,iso eine Konstante, 
welche die Art der Versetzungen, die wirksamen Gleitsysteme, die elastischen 
Konstanten in elastisch isotropen Medien und den Typ der beugenden Netzebenen 
berücksichtigt und als Kontrastfaktor bezeichnet wird. Die Konstante RC, der 
sogenannte Abschneideradius, ist mit dem äußeren Abschneideradius des räumlich 
schwankenden Verzerrungsfeldes der Versetzungen verknüpft. 
Unter den Annahmen, dass im Material Stufen- und Schraubenversetzungen mit 
gleicher Häufigkeit vorkommen und die Versetzungen auf alle Gleitsysteme 
gleichmäßig verteilt sind, ergeben sich nach einer Vorschrift von WILKENS [WIL-70] 
für Nickel die in Tabelle 2.3 zusammengestellten Werte für den Kontrastfaktor Chkl,iso in
Abhängigkeit vom Reflextyp [THI-00b], wobei bei diesem Vorgehen die elastische 
Anisotropie des Materials nicht berücksichtigt ist. 
Tabelle 2.3:  Mittlere Kontrastfaktoren in Abhängigkeit vom Reflextyp für Nickel [THI-00b] 
Reflextyp 111, 222 200, 400 220 311 331
Mittlerer Kontrastfaktor Chkl,iso 0,146 0,174 0,153 0,160 0,151
Für die Koeffizienten An
T des Teilprofils, welches nur durch Teilchenkleinheit 
verbreitert ist, gibt KLIMANEK [KLI-92] die folgende Näherungsformel an: 





In Gleichung (2.38) steht T für die mittlere Ausdehnung der kohärent streuenden 
Bereiche in Richtung senkrecht zu den beugenden Netzebenen. Aus den Gleichungen 













AȌ Cn   (2.40).
Eine Darstellung der FOURIER-Koeffizienten entsprechend Gleichung (2.39) wird als 
WARREN-AVERBACH-Plot und ein Darstellung entsprechend Gleichung (2.40) als 
KRIVOGLAZ-WILKENS-Plot (KW-Plot) bezeichnet. Nach KLIMANEK [KLI-92] 
liefert der Anstieg des linearen Teils der Funktion <(/) bei großen / mit dem Faktor B
unmittelbar die Versetzungsdichte 10 U (Gleichung (2.37)) und der Schnittpunkt mit der 
Abszissenachse den Abschneideradius RC, während sich die Teilchengröße T aus dem 
geradlinigen Verlauf der Funktion )(/) bei kleinem / ergibt (vgl. Bild 2.12). 
Bild 2.12:  Zur Bestimmung der Größen B, T und RC aus dem WARREN-AVERBACH-Plot bzw. 
KRIVOGLAZ-WILKENS-Plot
Das beschriebene Verfahren nach KRIVOGLAZ und WILKENS (KW-Verfahren) ist 
im Gegensatz zum WA-Verfahren ein sogenanntes Einzellinienverfahren, d.h. es 
können einzelne Beugungsprofile analysiert werden, während bei den 
Mehrlinienverfahren stets Profile mehrerer Reflexordnungen benötigt werden. 
10 KLIMANEK betont, dass das beschriebene Verfahren auch bei stark heterogenen Versetzungs-
anordnungen (Versetzungszellstrukturen) annähernd die mittlere Versetzungsdichte liefert. 
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2.3.3.4 Berücksichtigung der elastischen Anisotropie auf die Profilverbreiterung 
Sowohl beim WH-Verfahren als auch beim WA-Verfahren werden die Größe der 
kohärent streuenden Bereiche und die RMS-Dehnungen durch lineare Regression aus 
einer geeigneten Auftragung der Halbwertsbreiten bzw. FOURIER-Koeffizienten über 
dem BRAGG-Winkel bzw. der Reflexordnung ermittelt. Bei einigen Metallen (z.B.: 
Nickel und Kupfer) weichen die experimentell ermittelten Punkte der entsprechenden 
Auftragungen deutlich von der Ausgleichsgeraden ab. Dies gilt vor allem nach starker 
plastischer Verformung. Die Abweichung ist kein statistischer Effekt, da sie stets in 
charakteristischer Weise auftritt. Beispielsweise liegen beim WH-Plot die Werte der 
Reflexe vom Typ {111} und {222} stets unter der Ausgleichsgeraden, während die 
Werte der Reflexe vom Typ {200} und {400} darüber liegen. Dieser Effekt soll im 
Folgenden als „hkl-abhängige Profilverbreiterung“ bezeichnet werden. Zu den Ursachen 
und den Möglichkeiten zur Korrektur der hkl-abhängigen Profilverbreiterung existieren 
verschiedene Ansätze. 
UNGAR und BORBELY [UNG-96] setzen voraus, dass die Verzerrungen im Material 
nur durch Versetzungen erzeugt werden. Ausgehend von dieser Grundannahme 
modifizierten die Autoren das WH-Verfahren und das WA-Verfahren. Dazu werden 
unter speziellen Annahmen über die Art, Häufigkeit und Verteilung der Versetzungen in 
einer aufwändigen mathematischen Prozedur unter Benutzung der elastischen 
Konstanten für anisotrope Kristalle sogenannte mittlere anisotrope Kontrastfaktoren 
Chkl,aniso (vgl. Gleichung (2.37)) berechnet. Die modifizierten Verfahren nach UNGAR 
und BORBELY wurden im Rahmen der vorliegenden Arbeit nicht angewendet, da eine 
Ermittlung der Kontrastfaktoren auf der Basis der vorliegenden experimentellen 
Ergebnisse nicht sinnvoll erscheint und nicht von vornherein davon ausgegangen 
werden kann, dass in den untersuchten Materialien die Gitterverzerrungen 
ausschließlich durch Versetzungen erzeugt werden. 
REIMANN und WÜRSCHUM [REI-97] schlagen zur Erklärung bzw. Korrektur der 
hkl-abhängigen Profilverbreiterung die folgende Methode vor. Die Grundidee, die 
bereits früher von anderen Autoren (vgl. [REI-97]) geäußert wurde, besteht hier darin, 
die hkl-Abhängigkeit der Profilverbreiterung mit der elastischen Anisotropie zu 
verknüpfen. Unter der Annahme eines einachsigen Spannungszustandes gilt für die 
RMS-Spannungen Vrms = <V ²>0,5 (definiert analog der RMS-Dehnung Hrms  siehe 
Kapitel 2.3.3.1): 
22
hklhklE HV      bzw. rmshklrms E HV  (2.41).
In Gleichung (2.41) ist Ehkl der Elastizitätsmodul parallel zur kristallographischen 
Richtung ¢hkl². In Tabelle 2.4 sind die elastischen Moduln von Nickel für verschiedene 
kristallographische Richtungen zusammengestellt. 
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Tabelle 2.4:  Elastische Moduln von Nickel für verschiedene kristallographische Richtungen [SCH-74] 
Richtung 111, 222 200, 400 220 311 331
Ehkl in GPa 304 139 234 186 251
Unter Nutzung von Gleichung (2.41) kann die dem WH-Plot zugrunde liegende 







Durch Auftragung von E$cos-S über sin-S / Ehkl für die verschiedenen Reflexe erhält 
man bei diesem modifizierten WH-Plot bzw. modifizierten WH-Verfahren 
(mWH-Verfahren) die RMS-Spannung Vrms und die Größe kohärent streuender 
Bereiche T analog dem Vorgehen beim „klassischen“ WH-Verfahren (vgl. 
Kapitel 2.3.3.2). REIMANN und WÜRSCHUM zeigen für nanokristallines Palladium, 
dass sich bei der Auftragung entsprechend Gleichung (2.42) tatsächlich ein linearer 
Zusammenhang ergibt und die Messpunkte nicht mehr in charakteristischer Weise von 
der Ausgleichsgeraden abweichen, sondern in statistischer Weise um die 
Ausgleichsgerade streuen. 
2.3.3.5 Vergleich der röntgenographischen und elektronenmikroskopischen Methoden 
der Gefügecharakterisierung 
Die beschriebenen röntgenographischen Verfahren haben im Vergleich zu den 
elektronenmikroskopischen Untersuchungsmethoden Vor- und Nachteile. Ein 
entscheidender Nachteil besteht darin, dass die röntgenographischen Verfahren integrale 
Untersuchungsmethoden sind. Sie liefern mittlere Größen bezüglich des bestrahlten 
Volumens, was bei heterogenen Gefügen die Auswertung erschwert bzw. unmöglich 
macht. Ist beispielsweise bei Vielkristallen das Kornvolumen klein gegenüber dem 
bestrahlten Volumen, so stellen die röntgenographisch ermittelten Gefügeparameter 
Mittelwerte über verschiedene Kristallite dar. 
Andererseits bieten die röntgenographischen Methoden – insbesondere im Vergleich zur 
Transmissionselektronenmikroskopie – die Möglichkeit, Gefügeparameter mit relativ 
hoher statistischer Sicherheit zerstörungsfrei und mit geringem präparativem Aufwand 
zu bestimmen. In Materialien mit komplizierter Defektstruktur, in denen 
TEM-Untersuchungen nur eingeschränkt durchführbar oder zu aufwändig sind, bieten 
röntgenographische Verfahren die Möglichkeit der quantitativen oder zumindest halb-
quantitativen Analyse bestimmter Gitterdefekte [KLI-92]. Die Leistungsfähigkeit der 
quantitativen röntgenographischen Gitterdefektanalyse hängt dabei wesentlich von den 
Kenntnissen zur Art und Verteilung der Gitterdefekte ab, da auf deren Basis ein 
geeignetes Realstrukturmodell der Probe gewonnen werden kann. Deshalb sollten die 
röntgenographischen und elektronenmikroskopischen Methoden kombiniert werden, um 
ein möglichst exaktes Bild der Realstruktur zu erhalten. 
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Im Zusammenhang mit der Kombination verschiedener Methoden zur Gefüge-
charakterisierung ist jedoch zu betonen, dass die mit verschiedenen Methoden 
bestimmten Gefügeparameter im Allgemeinen nicht gleichgesetzt werden können 
(vgl. auch Kapitel 2.3.1.3). So muss beispielsweise klar zwischen der mit 
röntgenographischen Methoden bestimmten Größe kohärent streuender Teilchen T und 
der bei elektronenmikroskopischen Untersuchungen ermittelten Korngröße D
unterschieden werden. Diesem Punkt wird jedoch in der Literatur gelegentlich nicht 
hinreichend Beachtung geschenkt (vgl. Kapitel 3.1). 
2.3.4 Methoden zur Herstellung von Nickel mit unterschiedlicher Kornstruktur 
Eine häufig verwendete Methode zum gezielten Einstellen bestimmter 
Gefügeeigenschaften ist bei metallischen einphasigen Werkstoffen die Kombination 
von plastischer Verformung (insbesondere durch Walzen) und Wärmebehandlungen. So 
lassen sich durch Kaltwalzen und eine anschließende Rekristallisationsglühung grob-
und feinkörnige versetzungsarme kfz Metalle herstellen. Die sich nach der 
Rekristallisation einstellende Korngrößenverteilung hängt dabei von einer Vielzahl von 
Parametern, wie beispielsweise dem Walzgrad, dem Glühregime (Glühtemperatur, 
Glühdauer, Heiz- und Abkühlrate) und der chemischen Reinheit des Materials, ab. Die 
für ein bestimmtes Material minimal erreichbare Korngröße ist hauptsächlich durch den 
Walzgrad bestimmt, der für geringe Korngrößen möglichst groß sein sollte. Da jedoch 
einerseits für Wechselverformungsexperimente Proben mit Dicken von einigen 
Millimetern benötigt werden und andererseits der maximalen Blechdicke am Beginn 
des Walzens technologische Grenzen gesetzt sind, ist die Herstellung von Wechsel-
verformungsproben einphasiger Metalle mit mikro- bzw. submikrokristalliner 
Kornstruktur durch die Kombination von Walzen und Glühen bisher nicht gelungen. 
In den letzten Jahren wurde eine Reihe von Methoden zur Herstellung von 
einphasigen Metallen mit mikro-, submikro- und nanokristalliner Kornstruktur
entwickelt. Als Beispiele seien das Kugelmahlen und die Edelgaskondensation (vgl. 
z.B. für Nickel: [BON-99], [KIS-96]) genannt. Ein Großteil dieser Methoden ist jedoch 
nicht zur Herstellung von Proben für Wechselverformungsexperimente geeignet, da die 
mit diesen Methoden erzeugten Proben nur geringe Abmessungen bzw. eine hohe 
Porosität aufweisen. 
Eine Methode zur Herstellung von submikrokristallinen Materialien ist das sogenannte 
ECAP, bei dem die „Kornfeinung“ durch starke plastische Verformung erreicht wird. 
Bei dieser Methode, die erstmals von SEGAL und Mitarbeitern [SEG- 81] beschrieben 
wurde, wird eine massive Metallprobe mit einem Stempel unter hohem Druck 
wiederholt durch einen gewinkelten Kanal gepresst (vgl. Bild 2.13a), wodurch in der 
Probe große Scherdehnungen ohne wesentliche Gestaltsänderung erreicht werden 
können. Für detaillierte Informationen zum ECAP-Prozess sei der Leser auf ein Reihe 
von Überblicksartikeln verwiesen (z.B.: [VAL-00], [FUR-01]). Nach VALIEV und 
Mitarbeitern [VAL-93] ist diese starke plastische Verformung beim ECAP-Prozess mit 
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einer Kornfeinung verbunden. VALIEV [VAL-97] stellt fest, dass bei entsprechender 
Kontrolle der Prozessparameter (z.B.: Temperatur, Verformungsgeschwindigkeit, 
Scherdehnung) massive (porenfreie) Metallproben mit einer homogenen submikro-
kristallinen bzw. nanokristallinen Kornstruktur erzeugt werden können. Diese Aussage 
ist jedoch noch Gegenstand der aktuellen wissenschaftlichen Diskussion (vgl. 
Kapitel 3.1). 
(a) (b) 
Bild 2.13:  Prinzipsskizze zum ECAP(a) bzw. zur gepulsten Elektrodeposition (b)  
Unstrittig ist, dass die ECAP-Materialien eine hohe Versetzungsdichte aufweisen 
(vgl. Kapitel 3.1) und bereits bei relativ geringen Temperaturen zur Rekristallisation 
neigen. So zeigten THIELE und Mitarbeiter [THI-00a], dass es in ECAP-Nickel bereits 
durch Glühung bei 200°C für 10 min zur Rekristallisation kommt und sich dabei ein 
mikrokristallines nahezu versetzungsfreies Gefüge einstellt. Damit bietet die 
Rekristallisation von ECAP-Ni die Möglichkeit zur Erzeugung von mikrokristallinem
versetzungsarmem Nickel. Eigene Voruntersuchungen (vgl. Anhang I) ergaben, dass 
sich möglichst geringe mittlere Korngrößen und schmale Korngrößenverteilungen durch 
Kurzzeitglühungen (Glühdauer in der Größenordnung von einigen Minuten) mit 
möglichst hohen Heiz- und Abkühlraten einstellen lassen. Die Herstellung von 
submikrokristallinem versetzungsarmem Nickel gelingt jedoch durch die Glühung von 
ECAP-Ni nicht, da bei der Glühbehandlung des ECAP-Nickels eine deutliche Abnahme 
der inneren Spannungen stets von einer (zumindest lokalen) Zunahme der Korngröße in 
den submikrokristallinen Bereich begleitet wird, wie umfangreiche Voruntersuchungen 
(vgl. Anhang I) zeigten. 
Eine andere Methode zur Herstellung von submikrokristallinen bzw. nanokristallinen 
reinen Metallen ist die gepulste Elektrodeposition (PED). Bei diesem 
elektro-chemischen Verfahren, das in Bild 2.13b schematisch dargestellt ist, wird ein in 
wässriger Lösung vorliegendes Metall elektrolytisch durch einen gepulsten Gleichstrom 
an einer metallischen Kathode abgeschieden. Durch das Pulsen des Gleichstroms lassen 
sich sehr hohe Stromdichten erzielen, was günstig für das Erreichen einer geringen 
Korngröße ist. Neben der Stromdichte sind die Pulsdauer, die Wartezeit zwischen den 
Pulsen, die chemische Zusammensetzung des Bades und die Badtemperatur die 
wichtigsten Prozessparameter, die Einfluss auf das sich einstellende Gefüge, 
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insbesondere die Korngrößenverteilung, haben, wie NATTER und Mitarbeiter 
[NAT-98] für Nickel zeigen konnten. Für eine genauere Beschreibung des 
PED-Verfahrens sei der Leser auf den Artikel von NATTER und Mitarbeitern 
[NAT-98] verwiesen. Zum Gefüge von durch PED hergestelltem Nickel (PED-Ni) 
liegen bisher nur wenige Erkenntnisse vor (vgl. Kapitel 3.1). Nach den Untersuchungen 
von NATTER und Mitarbeitern [NAT-98] kann durch PED, bei entsprechender 
Kontrolle der Prozessparameter, porenfreies und chemisch reines (99,9% Ni) 
submikrokristallines Nickel herstellt werden. Dieses Material weist hohe innere 
Spannungen auf. Wie eigene Voruntersuchungen zeigten (siehe Anhang I), lassen sich 
diese inneren Spannungen bei dem porenfreien und reinen submikrokristallinen PED-Ni 
nicht abbauen, ohne (wie bei dem ECAP-Ni) eine deutliche Vergröberung der 
Kornstruktur in den mikrokristallinen Bereich hinein auszulösen. 

3 Erkenntnisstand und aktuelle Fragen 
3.1 Gefüge von submikrokristallinen kfz Metallen 
Im Folgenden wird der zu Beginn der Arbeit vorliegende Erkenntnisstand zum Gefüge 
von reinen kfz smk Metallen, hergestellt durch ECAP bzw. PED, dargelegt. Der Autor 
beschränkt sich dabei im Wesentlichen auf Untersuchungen an reinem Kupfer und 
Nickel.
Die Gefügebeschaffenheit nach ECAP war (und ist) Gegenstand der aktuellen 
wissenschaftlichen Diskussion. Während zu einigen Charakteristika des Gefüges, wie 
beispielsweise der hohen Versetzungsdichte, weitgehend Einigkeit besteht, existieren 
insbesondere bezüglich der Häufigkeit von Klein- und Großwinkelkorngrenzen in den 
ECAP-Materialien unterschiedliche Auffassungen in der Literatur. 
Ein Teil der Wissenschaftler fand bei TEM-Untersuchungen (z.B.: [VAL-93], 
[MIS-96], [SHP-98], [HAS-99]) in Kupfer bzw. Nickel nach ECAP eine homogene 
submikrokristalline Kornstruktur mit Korngrößen um 200 nm. Dass es sich bei den 
Grenzen hauptsächlich um Großwinkelkorngrenzen handelt, wird aus der qualitativen 
bzw. quantitativen Analyse von TEM-Beugungsbildern ([VAL-93], [MIS-96]) 
geschlossen. Bei einer Untersuchung von MISHIN und Mitarbeitern [MIS-96] konnte 
eine große Ähnlichkeit der MOWV von ECAP-Kupfer zu der MOWV bei regelloser 
Verteilung der MOW (vgl. Kapitel 2.3.1) festgestellt werden. Proben mit diesen 
Eigenschaften (homogene submikrokristalline Kornstruktur, fast ausschließlich GWKG) 
werden im Folgenden als Proben vom A-Typ bezeichnet. 
Im Gegensatz zu den bisher dargestellten Untersuchungen stellten einige (wenige) 
Forschergruppen einen hohen Anteil von Kleinwinkelkorngrenzen und eine räumliche 
Heterogenität des Gefüges in ECAP-Metallen fest. So wurde bei umfangreichen 
TEM-Untersuchungen an ECAP-Nickel [KON-00] bzw. ECAP-Kupfer [AGN-98] eine 
komplizierte Korn- / Subkornstruktur vorgefunden, die aus Körnern (begrenzt durch 
Großwinkelkorngrenzen) mit Abmessungen von einigen Mikrometern besteht, die 
Subkörner (begrenzt durch Kleinwinkelkorngrenzen) mit Abmessungen von einigen 
hundert Nanometern enthalten. In dieser Korn-/Subkornstruktur lassen sich drei Typen 
von Subkörnern klassifizieren, die sich hinsichtlich des Versetzungsgehalts bzw. der 
Versetzungsanordnung in charakteristischer Weise unterscheiden [KON-00]. So gibt es: 
(i) Subkörner mit chaotischer bzw. netzartiger Versetzungsstruktur, (ii) Subkörner mit 
Versetzungszellen und (iii) nahezu versetzungsfreie Subkörner. Die Missorientierungs-
winkel zwischen den Subkörnern betragen meist zwischen 4° und 8°, teilweise aber 
auch bis zu 14°. 
Ein hoher Anteil von KWKG wurde auch bei einer Untersuchung an 
Aluminiumlegierungen mit der EBSD-Technik in einem hochauflösenden REM 
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(Feldemissionskathode) gefunden [PRA-00]. Dabei zeigte sich, dass je nach 
ECAP-Route (Drehung der Probe zwischen den Einzelpressungen) der Anteil von 
Großwinkelkorngrenzen zwischen 60% und 30% bzw. die mittlere Korngröße zwischen 
0,5 µm und 200µm lag. Das Korngrößenspektrum war generell relativ breit (submikro- 
und mikrokristalline Körner) und die Kornstruktur räumlich heterogen. Proben mit 
diesen Eigenschaften (hoher Anteil von KWKG bzw. Gemisch von Körnern und 
Subkörnern, breite Korngrößenverteilung mit mk und smk Körnern) sollen im 
Folgenden als Proben vom B-Typ bezeichnet werden. 
Während die oben dargestellten Untersuchungen hinsichtlich der Häufigkeit von Klein- 
und Großwinkelkorngrenzen zu unterschiedlichen Ergebnissen kommen, stimmen 
verschiedene Forschergruppen darin überein, dass in den ECAP-Materialien die 
(mittlere) Versetzungsdichte sehr hoch ist. Die konkreten Werte der Versetzungsdichten 
weichen jedoch zum Teil erheblich voneinander ab. So ergaben TEM-Untersuchungen 
an ECAP-Kupfer [MIS-96] eine mittlere Versetzungsdichte von mindestens 
U = 5x1014m-2. Bei röntgenographischen Messungen an ECAP-Kupfer ([ZHA-97], 
[UNG-00]) und ECAP-Ni ([THI-00a], [THI-00b]) wurden Werte zwischen rund 
2x1015m-2  und 4x1014m-2 für die mittlere Versetzungsdichte angegeben. 
Bei den genannten röntgenographischen Untersuchungen wurden auch Teilchengrößen 
bestimmt, die je nach Auswerteverfahren zwischen 60 nm und 200 nm lagen. In diesem 
Zusammenhang muss angemerkt werden, dass diese röntgenographisch bestimmten 
Teilchengrößen von einigen Autoren (z.B.: [ZHA-97])  aus der Sicht des Autors der 
vorliegenden Arbeit fälschlicherweise (vgl. Kapitel 2.3.3.5)   als Korn-/Kristallitgröße 
bezeichnet werden, was zu dem Schluss führt, dass die ECAP-Materialien eine 
nanokristalline Kornstruktur haben. 
Zum Gefüge von PED-Ni liegen bisher nur wenige Ergebnisse vor (vgl. z.B.: 
[ELS-92], [CZI-94], [KLE-95], [NAT-98], [IOR-99]). Die Untersuchungen stimmen 
darin überein, dass sich durch PED nanokristallines Nickel erzeugen lässt und bei 
entsprechender Kontrolle der Prozessparameter sogar die Korngrößenverteilung variiert 
werden kann. Dabei besteht jedoch die Tendenz, dass mit sinkender mittlerer Korngröße 
die Porosität und der Verunreinigungsgehalt stark zunehmen. Wie bereits in 
Kapitel 2.3.4 erwähnt wurde, kann jedoch durch PED submikrokristallines, porenfreies 
und chemisch reines (99,9% Ni) Nickel hergestellt werden. Röntgenographische 
Messungen zeigen, dass PED-Ni generell hohe innere Spannungen aufweist [NAT-98]. 
Über die Ursachen dieser Spannungen werden jedoch keine Aussagen getroffen. Für 
PED-Ni fehlen (nach der Kenntnis des Autors der vorliegenden Arbeit) bisher 
detaillierte quantitative elektronenmikroskopische Untersuchungen, die Aussagen zur 
Art der Grenzen (GWKG, KWKG) bzw. zur MOWV erlauben. 
Die in diesem Kapitel zusammengestellten Ergebnisse zeigen, dass hinsichtlich der 
Gefügebeschaffenheit von reinen submikrokristallinen kfz Metallen noch erhebliche 
begriffliche und inhaltliche Unklarheiten bestehen. 
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3.2 Gefügestabilität und Ent- bzw. Verfestigungsverhalten von kfz 
Metallen bei wechselsinniger Belastung 
Der Begriff Gefügestabilität wird in der vorliegenden Arbeit im engeren Sinne 
verwendet und bezieht sich auf die Stabilität der durch die Großwinkelkorngrenzen 
bzw. Kleinwinkelkorngrenzen gebildeten Kornstruktur bzw. Subkornstruktur sowie die 
Stabilität der im Ausgangszustand vorhandenen (z.B. durch eine Vorverformung 
eingebrachte) Versetzungsstruktur. 
Für rekristallisierte bzw. vorverformte reine fein- und grobkörnige kfz Metalle ist 
bekannt, dass die Kornstruktur dieser Materialien bei Raumtemperaturverformung stabil 
bleibt und generell die Tendenz zur Ausbildung einer vorgeschichtsunabhängigen 
ermüdungstypischen Versetzungsstruktur und ZSD-Kurve besteht (vgl. Kapitel 2.1.2.4). 
Zur Gefügestabilität bzw. zum Verformungsverhalten von reinen smk kfz Metallen bei 
wechselsinniger Belastung lagen zu Beginn der Arbeit nur wenige Publikationen vor. 
Nach der Kenntnis des Autors bezogen sich diese Untersuchungen ausschließlich auf 
ECAP-Metalle.
Für ECAP-Kupfer gab es ausführlichere Untersuchungen von zwei Gruppen 
([AGN-98], [VIN-97], [VIN-98]). Die Ergebnisse sind in zwei Überblicksartikeln 
([AGN-99], [HAS-99]) zusammengefasst. In den Studien wurden Proben zweier 
verschiedener Materialchargen (Typ A, Typ B; vgl. Kapitel 3.1)11 untersucht, die sich 
hinsichtlich des Gefüges im Ausgangszustand in charakteristischer Weise 
unterschieden. Die Gefügeunterschiede der beiden Materialchargen waren mit 
charakteristischen Unterschieden hinsichtlich der Gefügestabilität und des Ent-
festigungsverhaltens korreliert. So wurde bei den A-Proben ein nahezu stationäres 
Verformungsverhalten und bei den B-Proben eine zyklische Entfestigung beobachtet, 
die mit steigender Belastungsamplitude zunahm. Das Spannungsniveau in den 
ermüdeten Proben war bei beiden Materialchargen deutlich höher (Faktor 2-3) als bei 
grob- bzw. feinkörnigem rekristallisiertem Kupfer. 
TEM-Untersuchungen in den wechselverformten Proben vom A-Typ zeigten keine 
nennenswerten Veränderungen in der Mikrostruktur. Messungen der Mikrohärte und 
kaloriemetrische Untersuchungen lassen jedoch vermuten, dass auch in den A-Proben 
während der Wechselverformung Strukturänderungen ablaufen. In den verformten 
Proben vom B-Typ fanden AGNEW und WEERTMAN ermüdungstypische Zell- und 
Subkornstrukturen, feinkörnige bzw. lamellare Strukturen (wie im Ausgangszustand) 
und primäre dipolare Versetzungswände in großen Körnern. HASHIMOTO und 
Mitarbeiter beobachteten in den Proben vom B-Typ eine räumlich heterogene 
Vergröberung der Mikrostruktur. 
11 Der Gruppe um HASHIMOTO und VINOGRADOV standen Proben der Materialchargen A und B zur 
Verfügung. AGNEW und WEERTMAN untersuchten nur Proben vom Typ B. 
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Bei der Interpretation der Ergebnisse verfolgen die beiden Gruppen verschiedene 
Konzepte. AGNEW und WEERTMAN betrachten das ECAP-Cu als ein sehr stark 
vorverformtes Material, bei dem die reduzierte Korngröße keinen entscheidenden 
Einfluss auf die Eigenschaften hat. Sie sehen nur einen quantitativen Unterschied 
zwischen dem durch ECAP extrem stark vorverformten Material (Scherdehnung 10-20) 
und gewöhnlich vorverformtem Material (z.B. durch Walzen). Deshalb versuchen 
AGNEW und WEERTMAN, ihre Ergebnisse mit bekannten Konzepten für kalt-
verformte Metalle zu erklären (vgl. Kapitel 2.1.2.4) und beispielsweise die Entfestigung 
des Materials mit der Vergröberung der Zellstruktur zu korrelieren. 
HASHIMOTO und Mitarbeiter betonen dagegen die ultrafeinkörnige Natur der 
ECAP-Materialien. Sie gehen davon aus, dass die extrem starke Vorverformung zu 
einem qualitativen Umschlag in der Mikrostruktur führt bzw. führen kann (Proben vom 
Typ A), der sich in der Ausbildung einer submikrokristallinen Kornstruktur äußert. In 
einer solchen submikrokristallinen Kornstruktur kann sich keine ermüdungstypische 
Versetzungsstruktur ausbilden, da die Korngröße unter der üblichen Zellgröße liegt 
[VIN-97]. Dementsprechend versuchen HASHIMOTO und Mitarbeiter, die 
Eigenschaften der ECAP-Materialien ausgehend von der reduzierten Korngröße zu 
erklären. So wird beispielsweise die Entfestigung der ECAP-Materialien als Ergebnis 
der dynamischer Rekristallisation interpretiert. 
Neben den Untersuchungen an ECAP-Kupfer lag zu Beginn der Arbeit auch eine 
Veröffentlichung zum Einfluss der zyklischen plastischen Verformung auf das Gefüge 
von ECAP-Nickel (ECAP-Ni) vor. THIELE und Mitarbeiter [THI-00a] beobachteten 
bei den Verformungen bei Raumtemperatur nur eine leichte Entfestigung, wohingegen 
bei der Verformung bei 150°C eine starke Entfestigung auftrat. Die Spannungs-
amplituden lagen bei den Raumtemperaturverformungen deutlich (Faktor 3) über den 
Sättigungsspannungsamplituden von feinkörnigem (rekristallisiertem) Nickel. 
REM-Untersuchungen der Kornstruktur ergaben, dass die Wechselverformung bei 
Raumtemperatur zu einer Kornvergröberung (Anstieg der mittleren Korngröße von 
zirka 250 nm auf etwa 550 nm) und die Verformung bei erhöhter Temperatur zur 
dynamischen Rekristallisation (Korngröße nach Verformung: D | 3 µm) führt. 
Interessanterweise lag die Spannungsamplitude in dem dynamisch rekristallisierten 
mikrokristallinen Nickel nur unwesentlich über dem entsprechenden Wert für 
feinkörniges Nickel. Röntgenographische Untersuchungen zeigten, dass durch die 
Wechselverformung die inneren Dehnungen bzw. Spannungen und die Versetzungs-
dichte deutlich abnehmen. 
Die in diesem Abschnitt zusammengestellten Ergebnisse zeigen, dass für reine 
submikrokristalline kfz Metalle (i) bisher keine eindeutige Aussagen zur Art, zum 
Ausmaß und zu den Ursachen der Gefügetransformationen infolge der zyklischen 
Verformung existieren und (ii) die Zusammenhänge zwischen dem Gefüge im 
Ausgangszustand, den Gefügetransformationen und dem Wechselverformungsverhalten 
weitestgehend ungeklärt sind. 
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3.3 Einfluss der Korngröße auf das zyklische 
Spannungs-Dehnungsverhalten von kfz Vielkristallen 
Der Einfluss der Korngröße auf das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten ist für 
rekristallisiertes fein- und grobkörniges Kupfer (vgl. z.B.: [MUG-88b], [LLA-93]) und 
Nickel (z.B.: [MOR-94a], [BUQ-01a]12) eingehend analysiert worden. Diese Studien 
zeigen, dass im bisher untersuchten Korngrößenbereich (D > 20 µm) die Korngröße 
keinen bzw. höchstens einen sehr schwachen Einfluss auf die Sättigungsspannungs-
amplitude und damit auf die Lage und Form der ZSD-Kurve hat. Dies gilt insbesondere 
dann, wenn der Einfluss der kristallographischen Textur (vgl. [MUG-88b], [LLA-94]) 
in den Materialchargen berücksichtigt wird. Zur Verdeutlichung dieses geringen bzw. 
zu vernachlässigenden Korngrößeneinflusses im bisher untersuchten Korngrößen-
bereich (D > 20 µm) sind im Bild 3.1 von verschiedenen Autoren veröffentlichte 
ZSD-Kurven (ausgewählte Werte) von Kupfer- und Nickelvielkristallen mit unter-
schiedlicher Korngröße dargestellt. 
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Bild 3.1:  ZSD-Kurven von Kupfer- (a) und Nickelvielkristallen (b) mit unterschiedlicher Korngröße 
Für reine submikrokristallinen kfz Metalle existieren bisher, wie bereits in Kapitel 3.2 
erwähnt, nur die wenige Daten zum Wechselverformungsverhalten der im Ausgangs-
zustand versetzungsreichen ECAP-Materialien. Das Spannungsniveau dieser 
Materialien ist deutlich höher (Faktor 2 bis 3) als das der entsprechenden fein- und 
grobkristallinen Metalle. 
Für mikrokristalline kfz Metalle liegt nach der Kenntnis des Autors nur das Ergebnis 
von THILE und Mitarbeitern [THI-00a] vor, wonach das Spannungsniveau in einer bei 
150°C ermüdeten und dabei dynamisch rekristallisierten ECAP-Ni-Probe nur 
unwesentlich über dem Spannungsniveau von entsprechend ermüdetem feinkristallinem 
Nickel lag. 
12 Die Ergebnisse von BUQUE und Mitarbeitern sind trotz des neueren Erscheinungsdatums hier mit 
aufgeführt, da sie dem Autor der vorliegenden Arbeit bereits vor ihrer Veröffentlichung zugänglich 
waren.
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Die in diesem Kapitel zusammengestellten Ergebnisse stützen die Hypothese, dass es 
im mikro- bzw. submikrokristallinen Korngrößenbereich eine qualitative Änderung im 
zyklischen Spannungs-Dehnungsverhalten von reinen kfz Metallen geben könnte. 
3.4 Ermüdungstypische Versetzungsmuster und 
Korngrößeneffekte
Interessanterweise korrespondiert der geringe Korngrößeneinfluss auf die Sättigungs-
spannung mit einem ebenfalls geringen Einfluss der Korngröße auf die ermüdungs-
typische (mesoskopische) Versetzungsstruktur bei den grob- und feinkristallinen kfz 
Metallen. So äußert sich der Korngrößeneinfluss auf die mesoskopische Versetzungs-
struktur hauptsächlich in der Abnahme des Volumenanteils von Bereichen mit leitern-
artigen Versetzungsanordnungen bei sinkender Korngröße (z.B.: [MOR-94b], [LIU-94], 
[BUQ-01d]) bzw. einer Zunahme des Grades der Heterogenität der Versetzungsstruktur 
innerhalb eines Korns bei zunehmender Korngröße. Die Heterogenität der Versetzungs-
struktur, die vor allem in grobkörnigen Materialien beobachtet wird, bezieht sich dabei 
einerseits auf die wechselverformungsinduzierte Ausbildung von Subkörnern mit unter-
schiedlich stark kondensierter Versetzungsstruktur [BUQ-01a] und anderseits auf die 
Ausbildung von Versetzungsstrukturen unterschiedlichen Typs [LLA-93] innerhalb 
eines Kornes. 
Dagegen sind die Abmessungen der ermüdungstypischen mesoskopischen Versetzungs-
strukturen bei einer bestimmten Verformungsamplitude im bisher untersuchten Korn-
größenbereich (D > 20 µm) kaum von der Korngröße abhängig (vgl. z.B.: [BUQ-01a], 
[BUQ-01c], [HOL-01], [LIU-94], [MOR-94a]). Deutlich bemerkbar macht sich jedoch 
der Einfluss der Verformungsamplitude auf die Abmessungen der Versetzungsstruktur. 
So ermittelten BUQUE und Mitarbeiter für grob- (D=250 µm) und feinkörniges 
(D=35 µm) Nickel unabhängig von der Korngröße mittlere Abmessungen der 
mesoskopischen Versetzungsstrukturen zwischen rund 1,5 µm bei Hpa = 5x10-5 und 
0,8 µm bei Hpa = 5x10-3. Interessanterweise ist die Amplitudenabhängigkeit der 
Abmessungen der Versetzungsstruktur hauptsächlich auf die deutliche Amplituden-
abhängigkeit der Abmessungen der versetzungsreichen Gebiete dDR zurückzuführen, da 
die Abmessungen der versetzungsarmen Gebiete dPR unabhängig von der Verformungs-
amplitude rund 0,6 µm betragen. 
Ausgehend von diesen Fakten stellt sich die wichtige Frage, wie sich eine Verringerung 
der Korngröße bis in den Bereich von einigen Mikrometern hinein auf die Versetzungs-
musterbildung und auf das Verformungsverhalten auswirkt. Aufschlussreich ist dies-
bezüglich eine Untersuchung von KAWAZOE und Mitarbeitern [KAW-99] an Kupfer, 
das an der Oberfläche eine mittlere Korngröße von 8 µm aufwies und im Probeninneren 
feinkörnig war (D | 20 µm). Interessant ist, dass auch an der mikrokristallinen 
Oberfläche die charakteristischen Versetzungsmuster (Venen-, Wand-, Labyrinth-
strukturen, sehr selten auch leiternartige Versetzungsanordnungen) mit den für Kupfer 
typischen Abmessungen gefunden wurden. Die Analyse der Versetzungsstrukturen und 
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der Oberflächengleiterscheinungen weisen darauf hin, dass in den mikrokristallinen 
Oberflächenkörnern im Vergleich zu fein- und grobkörnigen Materialien verstärkt 
Mehrfachgleitung auftritt. Die mechanischen Daten, insbesondere die Sättigungs-
spannungen, sind in Übereinstimmung mit den Werten für fein- und grobkörniges 
Kupfer, was aber nicht verwunderlich ist, da diese Proben größtenteils feinkristallin und 
nur an der Oberfläche mikrokristallin waren. 
Für den Korngrößenbereich (D d 8 µm) liegen bisher für reine kfz Metalle keine 
experimentellen Ergebnisse vor. Hinweise, welchen Einfluss die Korngröße in diesem 
Bereich auf die Versetzungsmusterbildung bei der zyklischen Verformung haben 
könnte, liefert eine Arbeit von GLAZOV und LAIRD [GLA-95], in der die 
Versetzungsmusterbildung in Abhängigkeit von der „Korngröße“ eindimensional 
computersimuliert wurde. Die Simulation basiert auf einem Modell von SCHILLER 
und WALGRAEF [SCH-88], das in dem Modell von WALGRAEF und AIFANTIS 
[WAL-85] die endliche Ausdehnung des betrachteten Mediums und damit Rand-
bedingungen bei der Evolution von Versetzungsanordnungen berücksichtigt13. Die 
Computersimulation von GLAZOV und LAIRD ergibt für eine „Korngröße“ von 13 µm 
eine leiternartige Anordnung der Versetzungen mit abwechselnd versetzungsreichen 
und versetzungsarmen Gebieten. Die simulierte Struktur stimmt in wesentlichen 
Eigenschaften (z.B.: Abstand der „Sprossen“, Variation der Sprossenabstände) mit 
experimentell beobachteten Versetzungsstrukturen überein. Für eine Korngröße von 
1 µm zeigt die Simulation einen deutlichen Umschlag bei der Versetzungsmuster-
bildung. Die Versetzungen konzentrieren sich an den Korngrenzen, während das Korn-
innere nahezu versetzungsfrei bleibt. Für D < 100 nm liefert die Computersimulation 
eine homogene Versetzungsverteilung im Korn. Es ist nochmals zu betonen, dass bisher 
eine experimentelle Bestätigung der Ergebnisse der Computersimulation für reine kfz 
Metalle für den mikro- und submikro- bzw. nanokristallinen Korngrößenbereich fehlt14.
Fasst man die in diesem Kapitel und in Kapitel 3.3 dargestellten Ergebnisse zusammen, 
so kann man folgendes festhalten. (i) Bisher liegen keine systematischen 
Untersuchungen zum Einfluss der Korngröße auf die Versetzungsmuster und das 
zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten für reine mikro- und submikrokristalline kfz 
Metalle vor. (ii) Ausgehend vom derzeitigen Erkenntnisstand kann man vermuten, dass 
es im mikro- bzw. submikrokristallinen Korngrößenbereich einen deutlichen Umschlag 
bei der Bildung ermüdungstypischer Versetzungsstrukturen und damit auch im 
zyklischen Spannungs-Dehnungsverhalten geben könnte. 
13 Angemerkt sei, dass in dem Modell von WALGRAF und AIFANTIS die Entwicklung der 
Versetzungspopulation in Analogie zu einem chemischen Reaktions-Diffusions-Gemisch betrachtet 
wird.
14 GLAZOV und LAIRD verweisen darauf, dass für mehrphasige Metalle experimentelle Ergebnisse 
vorliegen, die die Resultate der Simulation für D = 1 µm stützen. 
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3.5 Präzisierung der Zielstellung 
Ausgehend von der Analyse des Kenntnisstandes (i) zum Zusammenhang zwischen 
dem Gefüge im Ausgangszustand, den Gefügetransformationen und dem Ent- bzw. 
Verfestigungsverhalten (Kapitel 3.1 und 3.2) bzw. (ii) zum Einfluss der Korngröße auf 
die Versetzungsmuster (Kapitel 3.4) und das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten 
(Kapitel 3.3) wurden für die vorliegende Arbeit folgende konkrete Ziele bzw. 
Aufgabenstellungen abgehoben: 
1. Die Untersuchung der durch die zyklische Verformung hervorgerufenen Gefüge-
transformationen setzt eine detaillierte Charakterisierung des Gefüges im Ausgangs-
zustand aller verwendeten Materialien voraus. Besonders gilt dies für die 
ECAP-Materialien und das PED-Ni. Bei der Charakterisierung interessieren speziell 
Informationen über die Art der Korngrenzen (GWKG oder KWKG) bzw. die 
MOWV, die Korngrößenverteilung und die Dichte und Anordnung der 
Versetzungen. Zur Gefügecharakterisierung werden verschiedene elektronen-
mikroskopische (REM: EBSD-Technik; TEM: Hellfeld- und Dunkelfeldabbildung 
bzw. Feinbereichsbeugung) und röntgenographische Methoden (Analyse von 
BRAGG-Beugungsprofilen) eingesetzt. 
2. Ein Ziel der vorliegenden Arbeit besteht im qualitativen und, wo möglich, auch 
quantitativen Verständnis des Wechselverformungsverhaltens der mikro- und 
submikrokristallinen Materialien. Eine wichtige Aufgabe ist es deshalb zunächst, die 
ZSD-Kurven zu messen. Dazu werden in dieser Arbeit alle Materialien bei Raum-
temperatur mit 6 verschiedenen Dehnungsamplitude (Bereich: Hpa=1x10-4...5x10-3)
möglichst bis in den Zustand der Sättigung zyklisch verformt. Das Ziel, die Gefüge-
transformationen mit dem Ver- bzw. Entfestigungsverhalten zu korrelieren, setzt die 
Aufzeichnung der Wechselverformungskurven voraus. Außerdem sind vollständige 
Hysteresekurven zu messen, da sich aus deren Analyse möglicherweise Rück-
schlüsse auf mikroskopische Größen wie den Versetzungslaufweg ziehen lassen 
(vgl. Kapitel 2.2.3). 
3. Ein Verständnis der Gefügetransformationen infolge der zyklischen Verformung, 
und insbesondere auch des Einflusses des Gefüges im Ausgangszustand, ist nur 
möglich, wenn das Gefüge der ermüdeten Proben umfassend analysiert wird. In der 
vorliegenden Arbeit werden deshalb je Materialklasse zwei ermüdete Proben 
(Hpa = 2,5x10-4, Hpa = 2x10-3) detailliert charakterisiert (Methoden: vgl. Punkt 1). 
Ausgehend von den experimentell ermittelten Gefügedaten im Ausgangszustand 
und nach der Wechselverformung soll versucht werden, Rückschlüsse auf die 
Mechanismen der Gefügeänderungen, speziell in den ECAP-Materialien, zu ziehen. 
4. Als eine zentrale Aufgabe erweist sich die Untersuchung ermüdungstypischer 
Versetzungsmuster in den verschiedenen Materialien mit dem Ziel, den Einfluss der 
Korngröße auf die Versetzungsmusterbildung zu analysieren. Im Einzelnen 
interessieren die Abmessungen und Volumenanteile der PR und DR sowie die 
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Korrelation zwischen dem Versetzungsstrukturtyp und der Orientierung des Kornes 
zur Lastachse. Die Untersuchungen erfolgen im REM (ECC- und EBSD-Technik) 
bzw. TEM (Hellfeld- und Dunkelfeldabbildungen, Feinbereichsbeugung). 
5. Erste Ansätze zur mikrostrukturkorrelierten Modellierung werden mit dem Ziel 
unternommen, den Korngrößeneinfluss auf das zyklische Spannungs-Dehnungs-
verhalten zu verstehen und quantitativ zu beschreiben. Dazu kommen zwei 
verschiedene Modellierungskonzepte (vgl. Kapitel 2.2.1) zum Einsatz. Außerdem 
wird versucht, anhand der Analyse von Hysteresekurven den Versetzungslaufweg 
und den Annihilationsabstand abzuschätzen. 
6. Schließlich sollen durch einen Vergleich der experimentellen Befunde bzw. 
Auswerteergebnisse dieser Arbeit mit den entsprechenden Daten aus der Literatur 
für fein- und grobkristallines Nickel Rückschlüsse zum Einfluss der Korngröße auf 
die zyklische Plastizität in einem vier Größenordnungen umfassenden Korngrößen-
bereich gezogen werden. 

4 Experimentelle Methoden und Auswerteroutinen 
4.1 Röntgenographische Methoden 
Messplatz und konkrete Messbedingungen 
Die röntgenographischen Untersuchungen wurden an der durch das Forschungszentrum 
Rossendorf betriebenen Beamline BM20 an der ESRF (engl.: European Synchrotron 
Radiation Facility) in Grenoble (Frankreich) durchgeführt. Die um ca. 10 Größen-
ordnungen höhere Brillanz15 der verwendeten Synchrotronstrahlung im Vergleich zu der 
Brillanz einer konventionellen Röntgenröhre ermöglichte es, bei der Messung der 
Beugungsprofile hohe Zählraten, also eine hohe statistische Sicherheit bei vernach-
lässigbarer apparativ bedingter Profilverbreiterung, zu erreichen. Das optische System 
der Beamline wurde so eingestellt, dass auf den zu untersuchenden Proben kollimierte, 
vertikal fokussierte, monochromatische Strahlung mit einer Wellenlänge von 0,1539 nm 
('O/O | 0,015%) auf einer Fläche von 0,2 mm x 3,0 mm auftraf. Die eingestellte 
Wellenlänge der Strahlung entspricht der Wellenlänge der Kupfer-KD1-Strahlung, die 
für diffraktometrische Untersuchungen an Nickel gut geeignet ist. Die Detektion der 
gebeugten Strahlung erfolgte mit einem linearen ortsempfindlichen Metalldrahtdetektor 
der Firma BRAUN, der so angebracht war (Abstand Probe – Detektor 50 cm), dass ein 
Messpunktabstand von ca. 0,001° (bezüglich des einfachen BRAGG-Winkels) 
gewährleistet war. Die Positionierung der Probe und des Detektors zur Messung der 
verschiedenen Reflexe erfolgte mit einem Goniometer der Firma HUBER in der Weise, 
dass der Strahlengang bezüglich der Probenoberfläche symmetrisch war. Während der 
Messung eines einzelnen Beugungsprofils musste der Detektor nicht bewegt werden, da 
der vom Detektor erfasste Winkelbereich von rund 8° (doppelter BRAGG-Winkel) für 
alle gemessenen Profile ausreichend war, um auch die Profilausläufer zu vermessen. 
Die Proben wurden während der Messung mit einer Drehzahl von ca. 600 min-1 um eine 
Achse parallel zur Oberflächennormalen gedreht, um  besonders bei den mikro- und 
feinkristallinen Proben – eine hinreichende Anzahl von Kristalliten in Reflexstellung zu 
bringen. Vergleichsmessungen ohne Probenrotation mit Szintillationszählrohr im 
-2-Modus ergaben, dass durch die Verwendung des ortsempfindlichen Detektors 
und durch die Probenrotation keine signifikanten Profilverbreiterungen eintreten. 
An jeder Probe wurden sieben Profile ({111}, {200}, {220}, {311}, {222}, {400}, 
{331}) mit einem Messpunktabstand '- von 0,00125° (bezüglich des einfachen 
BRAGG-Winkels) und einer Impulszahl von ca. 10000 im Peak gemessen. 
15 Die Brillanz ist ein Maß für die Zahl der Photonen, die pro Zeiteinheit, pro Flächeneinheit, pro 
Winkelsegment in einem bestimmten Energieband von der Quelle abgestrahlt werden. 
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Vorbehandlung der Daten für die Auswertung 
Zur Vorbehandlung der Profile (z.B.: Glätten, Untergrundkorrektur) sowie zur 
Bestimmung der Profilparameter bzw. der FOURIER-Koeffizienten wurde die Software 
PROFIL [HEC-00] benutzt. Die Vorbehandlungsroutine umfasste: (i) Symmetrisches 
(bezüglich des Profilschwerpunktes) Abschneiden des Intervalls (-1;-2) so, dass 
a3 = 4 nm ist (vgl. Gleichung (2.34)), (ii) zweimal: 1x Glätten und 1x automatisches 
Subtrahieren eines linearen Untergrundes, (iii) Übergang von der --Koordinate zur 
S-Koordinate entsprechend S = 2 $ (sin -  sin -S) / O. Aus den so vorbehandelten 
Profilen wurden verschiedene Profilparameter (-P, -S, -as, E, B, F) und jeweils 200 
normierte FOURIER-Koeffizienten mit der Software PROFIL ermittelt. 
WH-Verfahren
Aus den ermittelten Halbwertsbreiten E wurden mit dem WH-Verfahren 
(vgl. Kapitel 2.3.3.2) entsprechend Gleichung (2.32) bzw. einem modifizierten 
WH-Verfahren (vgl. Kapitel 2.3.3.4) entsprechend Gleichung (2.42) die Teilchengrößen 
T und die RMS-Dehnungen H rms bzw. RMS-Spannungen V rms berechnet. Dabei wurde 
(i) für den Winkel - der jeweils ideale BRAGG-Winkel (Gitterkonstante für 
Nickel: 0,3524 nm [SCH-74]; Wellenlänge der verwendeten Strahlung: 0,1539 nm) 
eingesetzt, was in guter Näherung möglich ist, da die gemessenen Peak- bzw. Schwer-
punktlagen nur unwesentlich von den idealen Werten abwichen und (ii) angenommen, 
dass sich die Profile näherungsweise durch eine CAUCHY-Funktion beschreiben 
lassen16. Die Berechnung der Parameter der Ausgleichsgeraden erfolgte mit der 
Software MICROSOFT®EXCEL2000. Die Fehler, die nur für die nach 
Gleichung (2.42) ermittelten Größen T und V rms berechnet wurden, beziehen sich auf 
die Standardfehler, die sich bei der linearen Regression ergeben. Für die nach 
Gleichung (2.32) berechneten Größen ist eine solche Fehlerangabe nicht sinnvoll, da 
hier der Fehler nicht durch statistische Schwankungen, sondern stark durch die 
hkl-Abhängigkeit der Profilverbreiterung bestimmt ist (vgl. Kapitel 2.3.3.4). 
WA- und KW-Verfahren 
Die ermittelten FOURIER-Koeffizienten wurden mit dem WA-Verfahren und dem 
KW-Verfahren entsprechend den Ausführungen im Kapitel 2.3.3.3 ausgewertet. Da die 
analysierten Profile keine merklichen Asymmetrien aufwiesen, wurden nur die Kosinus-
koeffizienten An bei der Auswertung berücksichtigt. 
Beim WA-Verfahren wurde die lineare Regression zur Bestimmung der An
T bzw. Hrms,/
unter Nutzung aller sieben Reflexe (sieben Punkte pro Ausgleichsgerade) mit der 
Software EXCEL durchgeführt. Die Ermittelung der Werte An
T bzw. Hrms,/ für die 
verschiedenen FOURIER-Ordnungen wurde abgebrochen, sobald einer der jeweils 
16 Diese Annahme erscheint berechtigt, da bei allen Profilen der Formparameter stets größer als 1,3 war 
(vgl. Anhang VI) und somit die Verteilungen eher durch CAUCHY- als durch GAUSS-Verteilungen 
beschrieben werden können. 
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sieben FOURIER-Koeffizienten negativ war. Eine Fehlerangabe ausgehend vom 
Standardfehler bei der linearen Regression ist wie beim WH-Verfahren aufgrund der 
hkl-abhängigen Profilverbreiterung nicht sinnvoll (vgl. Kapitel 2.3.3.4). 
Beim KW-Verfahren wurde für jeden Reflex die Funktion < (vgl. Gleichung (2.40)) 
aus den experimentell bestimmten FOURIER-Koeffizienten berechnet und anschließend 
durch eine Funktion entsprechend Gleichung (2.40) mit den freien Parametern T, B und 
RC in der Software MICROCAL®ORIGIN angefittet
17. Als Startwerte dienten beim 
{111}-Reflex jeweils T = 100 nm, B = 1x1014 m-2 und RC = 100 nm und für die höheren 
Reflexordnungen jeweils die beim vorhergehenden Reflex bestimmten Parameter. Die 
Ergebnisse der nichtlinearen Kurvenanpassung waren, wie Tests zeigten, nicht von der 
Wahl der Startparameter abhängig, soweit diese nicht zu unrealistisch gewählt wurden. 
Aus dem Parameter B wurde anschließend für jede Reflexordnung nach 
Gleichung (2.37) aus der idealen Peaklage (siehe oben), der Wellenlänge der 
verwendeten Strahlung (siehe oben), dem Betrag des BURGERS-Vektors 
b = 2,5x10-10 m [SCH-74] und dem mittleren Kontrastfaktor (vgl. Tabelle 2.3) die 
Versetzungsdichte berechnet. Da insbesondere die mit dem KW-Verfahren berechneten 
Versetzungsdichten eine Abhängigkeit von der Reflexordnung zeigen, die mit der 
hkl-abhängigen Profilverbreiterung korrespondiert (vgl. Bild 5.10), wurde über die 
Parameter der verschiedenen Reflexordnungen sowie deren zugehörige Standardfehler, 
die sich bei der nichtlinearen Kurvenanpassung ergeben, gemittelt. 
4.2 Elektronenmikroskopische Methoden 
4.2.1 REM-Untersuchungen 
REM-Untersuchungen zur Charakterisierung der Kornstruktur und MOWV mit der 
EBSD-Technik bzw. zur Charakterisierung der ermüdungstypischen mesoskopischen 
Versetzungsmuster mit der ECC-Technik wurden an zwei verschiedenen Geräten durch-
geführt. Es standen ein ZEISS DSM 962 mit Wolframhaarnadelkathode und für ausge-
wählte Untersuchungen ein LEO 5030 FEG mit Feldemissionskathode zur Verfügung. 
Beide REM waren mit einem EBSD-System der Firma HJELEN zur automatischen 
Bestimmung der kristallographischen Orientierung und spezieller Auswertesoftware 
(„CHANNEL5“ HKL Technology ApS, Hobro, Dänemark) ausgestattet. 
4.2.1.1 Charakterisierung der Kornstruktur und Missorientierungswinkelverteilung 
Während die Orientierungskartierung in MK-Ni und in dem zyklisch verformten 
ET-ECAP-Ni in dem REM mit Wolframkathode ohne Probleme möglich war 
(Arbeitsabstand: 25mm, Beschleunigungsspannung: 20 kV, Blende: 120µm, 
17 Das Intervall, in dem die Kurvenanpassung jeweils durchgeführt wurde, richtete sich dabei nach dem 
Auftreten des ersten negativen FOURIER-Koeffizienten. 
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Schrittweite18: 200 nm bis 500 nm) und dabei die Indizierungsrate19 stets zwischen 80% 
und 90% lag, war in den submikrokristallinen (smk) Materialien (RT-ECAP-Ni, 
ET-ECAP-Ni im Ausgangszustand, PED-Ni) bei den Messungen mit diesem Gerät trotz 
Variation der Betriebsparameter die Indizierungsrate im Allgemeinen kleiner als 50%. 
Zur Verbesserung der Indizierungsraten erfolgten die Untersuchungen an den smk 
Materialien mit einem hochauflösenden REM LEO 5030 FEG an der Technischen 
Universität Bergakademie Freiberg im Institut für Metallkunde. An diesem Gerät 
konnten unter optimalen Bedingungen (Arbeitsabstand 20mm, Beschleunigungs-
spannung 20 kV, Blende 60 µm) bei einer Schrittweite von 200 nm Indizierungsraten 
zwischen 65% und 80% erreicht werden. Bei kleineren Schrittweiten (100 nm), die 
insbesondere für PED-Ni und RT-ECAP-Ni im Ausgangszustand wünschenswert 
gewesen wären20, wurde die Indizierungsrate ab der zweiten Zeile der Kartierung 
drastisch schlechter (< 30%), was wahrscheinlich auf Kontaminationen auf der Proben-
oberfläche zurückzuführen ist. 
Für die quantitative Analyse der Kornstruktur und MOWV erfolgte bei den Proben mit 
submikrokristalliner Kornstruktur in dem REM mit FEG jeweils an 3 bis 6 
verschiedenen Stellen je eine Kartierung mit 200 nm Schrittweite, die Gebiete zwischen 
10 µm x 10 µm und 15 µm x 15 µm erfasste. Bei dem verformten ET-ECAP-Ni bzw. 
dem MK-Ni basiert die quantitative Auswertung auf je 3 bis 6 Orientierungs-
kartierungen, die mit einer Schrittweite von 300 nm (ET-ECAP-Ni) bzw. 500 nm 
(MK-Ni) in dem REM mit Wolframkathode durchgeführt wurden. Die pro Kartierung 
erfasste Fläche lag hierbei zwischen 15µm x 15 µm und 100 µm x100 µm. 
Aufgrund der begrenzten Winkelauflösung bei der EBSD-Technik (1°2°; 
vgl. Kapitel 2.3.1.3) wurden aus den Orientierungsdaten Missorientierungswinkel 
kleiner als 2° ausgeschlossen. Die Ermittlung der Häufigkeitsverteilungen der Miss-
orientierungswinkel21 sowie der Korngrößenverteilungen erfolgte mithilfe der Software 
CHANNEL. Für die Bestimmung der Korngrößenverteilungen wurde  nach 
Beseitigung der Fehlmessungen (Glätten) in den Orientierungskarten mit einer in der 
Software integrierten Extrapolationsroutine  die Schnittlinienmethode benutzt. Durch 
18 Die Schrittweite ist der Abstand der Messpunkte bei der Orientierungsbestimmung. Sie sollte so 
gewählt werden, dass jedes Korn mindestens vier Messpunkte (zwei nebeneinander, zwei 
untereinander) enthält. 
19 Die Indizierungsrate ist gleich dem Anteil von Messpunkten, bei denen die Orientierung eindeutig 
bestimmt werden konnte. 
20 Bei dem PED-Ni (alle Zustände) und bei dem RT-ECAP-Ni (Ausgangszustand) wäre eine geringere 
Schrittweite als 200 nm wünschenswert gewesen, da die Kartierungen bei diesen Materialien eine Reihe 
von „Körnern“ enthalten, die nur auf einer einzelnen Orientierungsmessung beruhen. Da jedoch ein 
Vergleich der mittleren Korngrößen, ermittelt aus Linienscans (Schrittweite 100 nm) und 
2D-Kartierungen (Schrittweite 200 nm), nur eine Abweichung von 15% ergab, scheint die Schrittweite 
von 200 nm noch hinreichend klein zu sein. 
21 Es wurde die sogenannte „korrelierte Missorientierungswinkelverteilung“ ermittelt, d.h. die Miss-
orientierungswinkel benachbarter Rasterpunkte analysiert (vgl. Kapitel 2.3.1.3). 
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das Glätten der Daten und aufgrund der Tatsache, dass für einige Materialien bzw. 
Materialzustände die Schrittweite von 200 nm zu groß war (siehe oben), sind die 
angegebenen mittleren Korngrößen als obere Schranken zu sehen. Als Schätzwert für 
den Fehler der mittleren Korngröße ist jeweils die halbe Schrittweite zu betrachten. 
Die Analyse der Korngrößenverteilungen erfolgte außer mit der Schnittlinienmethode 
auch mit der Flächenmethode. Dazu wurden die mit der Software CHANNEL erstellten 
Korngrenzenbilder mit der Software IMAGE J [RAS-00] binarisiert, skelettiert und 
dann mit der Software IMAGE TOOL [WIL-98] analysiert (z.B.: FERETscher Durch-
messer, Kornformparameter). 
Die statistische Auswertung der Daten, gewonnen mit der Schnittlinienmethode und der 
Flächenmethode, erfolgte mit der Software EXCEL. Alle angegebenen Mittelwerte sind 
anzahlgewichtet.
4.2.1.2 Charakterisierung der ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen 
Neben der Charakterisierung der Kornstruktur mit der EBSD-Technik wurden in 
MK-Ni auch REM-Untersuchungen zur Charakterisierung der mesoskopischen 
ermüdungstypischen Versetzungsstruktur mit der ECC-Technik durchgeführt. Diese 
Untersuchungen erfolgten an dem REM mit Wolframkathode (Beschleunigungs-
spannung 20 kV, Blende 120 µm) unter Nutzung eines Detektors für rückgestreute 
Elektronen.
Da die Korrelation zwischen der Orientierung der Körner und den jeweils auftretenden 
Strukturtypen von Interesse war, wurde mit der EBSD-Technik (Arbeitsabstand 25 mm, 
Schrittweite 300nm) in einem Gebiet von 60 µm x 60 µm die kristallographische 
Orientierung aller Körner bestimmt und anschließend von ausgewählten Körnern in 
diesem Gebiet mit der ECC-Technik (Arbeitsabstand 15 mm) die mesoskopische 
Versetzungsstruktur abgebildet. Um eine hinreichende statistische Sicherheit zu 
erreichen, wurden insgesamt 6 verschiedene Stellen untersucht. 
4.2.2 TEM-Untersuchungen 
Die TEM-Untersuchungen, die an einem TEM PHILIPS CM 200 durchgeführt wurden, 
dienten der Charakterisierung der Substruktur22. In den zyklisch verformten Proben 
wurden außerdem die mesoskopischen ermüdungstypischen Versetzungsanordnungen 
gesondert analysiert. Alle Untersuchungen erfolgten bei einer Beschleunigungs-
spannung von 200 kV unter Verwendung eines Doppelkipphalters mit den Standard-
techniken (Hellfeld- und Dunkelfeldabbildung, Feinbereichsbeugung). 
22 Der Begriff Substruktur bezieht sich auf die Gefügebestandteile, die im TEM bei konventioneller Hell- 
bzw. Dunkelfeldabbildung (keine Hochauflösung) sichtbar sind. Konkret sind das die missorientierten 
Bereiche (TEM-Subkörner und Körner, vgl. Kapitel 2.3.1.3) und die Elemente der Versetzungsstruktur. 
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4.2.2.1 Charakterisierung der Substruktur 
Für die quantitative Charakterisierung der Substruktur wurden je Probe zwei bis drei 
Folien untersucht und je Folie an vier zufällig ausgewählten Stellen in einem Abstand 
von ca. 5 µm zum Lochrand unter gleichen Abbildungsbedingungen (27500-fache 
Vergrößerung, Kondensorblende 200 µm, Objektivblende 50 µm, Spotgröße 2) je ein 
TEM-Hellfeldbild aufgenommen. Bei PED-Ni wurden auch Aufnahmen mit 
66000-facher Vergrößerung angefertigt. 
Alle TEM-Negative wurden mit einem hochauflösenden Scanner digitalisiert 
(Auflösung: 800dpi, Grauwerttiefe: 14bit) und anschließend mit der Software 
ADOBE£PHOTOSHOP 6.0 invertiert, tonwertkorrigiert und auf ein A4-Blatt mit 
einem hochauflösenden Laserdrucker formatfüllend ausgedruckt. 
Bei der Bildanalyse ging es um die Ermittlung der Größenverteilungen bzw. der 
Flächenanteile verschiedener Typen von im TEM sichtbaren Substruktur-
elementen (SE). Dazu wurden auf den TEM-Hellfeldbildern transparente Folien 
befestigt und auf diesen die Grenzen der SE eingezeichnet. Auf die Kriterien zur 
Identifizierung und auf die Gründe für die Klassifizierung wird im Kapitel 5.1.2 
eingegangen.
Die so gewonnenen SE-Grenzenbilder wurden teilweise von Hand durch Ausmessen 
der Sehnenlängen (Schnittlinienmethode) bzw. Auszählen der Flächen 
(Flächenmethode) und teilweise mit entsprechender Software ausgewertet. Für die 
computergestützte Analyse wurden die gezeichneten SE-Grenzenbilder eingescannt, mit 
der Software IMAGE J binarisiert, skelettiert und anschließend mit der Schnittlinien-
methode in der Software THE IMAGE PROCESSING TOOL KIT 3.0 [RUS-99] bzw. 
mit der Flächenmethode in der Software IMAGE TOOL ausgewertet. Die statistische 
Auswertung der Daten erfolgte mit der Software EXCEL. Alle angegebenen Mittel-
werte sind anzahlgewichtet. 
4.2.2.2 Charakterisierung der ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen 
Für die quantitative Charakterisierung wurden pro untersuchte Probe zwischen ca. 
10 und 20 Hellfeldbilder von Gebieten mit ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen 
im TEM (Kondensorblende 200 µm, Kontrastblende 50 µm, Spotgröße 2) mit 
unterschiedlichen Vergrößerungen (5000-fach bis 27500-fach) angefertigt. Die 
TEM-Negative wurden, wie bereits weiter oben beschrieben, digitalisiert. 
Da in den beiden ECAP-Materialien und dem PED-Ni bereits vor der zyklischen 
Verformung Versetzungsstrukturen vorhanden waren, mussten zunächst die Gebiete mit 
ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen identifiziert werden. Auf die Kriterien zur 
Identifizierung wird in Kapitel 5.4.2 eingegangen. 
Bei der Auswertung interessierten besonders die Häufigkeitsverteilungen der 
Abmessungen der DR und PR in Gleitrichtung. Da aber weder über die Orientierung der 
Körner noch über die Zahl der aktiven Gleitsysteme Informationen vorlagen, wurde bei 
der Bestimmung wie folgt vorgegangen: In Strukturen, in denen die DR eine eindeutige 
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Vorzugsrichtung aufwiesen, erfolgte die Messung senkrecht zu dieser Vorzugsrichtung. 
In stark kondensierten Strukturen ohne klare Vorzugsrichtung (Zellstrukturen) erfolgte 
die Messung entlang zweier zueinander senkrechter Geraden, die mit dem Schwerpunkt 
der Zelle koinzidieren. Beide Werte wurden gemittelt. In schwach kondensierten 
Strukturen ohne Vorzugsrichtung (Bündelstrukturen) wurden die Abmessungen der PR 
als Abstand der Bündel und die Abmessungen der Bündel analog zur Bestimmung der 
Zellgröße ermittelt. Im Anhang II ist an einigen Beispielbildern die Bestimmung der 
Abmessungen der DR bzw. PR veranschaulicht. 
Die Messung der Strukturlängen erfolgte mit der Software IMAGE J an den digitalen 
Bildern. Die statistische Auswertung wurde wiederum mit der Software EXCEL 
durchgeführt. Die berechneten mittleren Strukturabmessungen sind anzahlgewichtet. 
4.3 Verformungsexperimente 
Die Verformungsexperimente wurden mit einer servohydraulischen Prüfmaschine der 
Firma MTS, die mit einer 50 kN-Lastzelle ausgestattet ist, durchgeführt. Die Dehnungs-
messung erfolgte mit einem Ansatz-Dehnungsaufnehmer der Firma SANDNER mit 
einer Basislänge von 13 mm. 
Die Verformungen wurden bei allen Materialien bei Raumtemperatur unter Regelung 
der plastischen Dehnung mit konstanten plastischen Dehnungsgeschwindigkeiten 
zwischen 8x10-4 s-1 und 4x10-3 s-1 durchgeführt. 
Angestrebt war, die Proben bis zum Stadium der Sättigung der Spannungsamplitude 
zyklisch zu verformen. Von Stabilisierung wird hier gesprochen, wenn sich die 
Spannungsamplitude im letzten Drittel der Verformung um weniger als ein halbes 
Prozent ändert. Bei den ECAP-Materialien und dem PED-Ni war kein Sättigungs-
stadium festzustellen  die Materialien entfestigten sich bis zum Ermüdungsbruch. Die 
Verformung wurde deshalb bei diesen Materialien beendet, wenn ein Makroriss sichtbar 
war oder wenn die Mittelspannung Vm plötzlich stark abfiel. 
Während der Wechselverformung erfolgte in regelmäßigen Abständen die 
Aufzeichnung von kompletten Hysteresekurven (ca. 500-600 Messwerte je Hysterese-
kurve) und – mit größerer Häufigkeit –  von Spannungsspitzenwerten im Zug- und 
Druckeckpunkt. Abgespeichert wurden jeweils die Zyklenzahl N, der Elastizitäts-
modul E, die Kraft F, die Dehnung H, die mechanische Spannung V und die plastische 
Dehnung Hp.
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4.4 Versuchsproben und Überblick zum experimentellen 
Programm
4.4.1 Probenherstellung und Probenpräparation 
4.4.1.1 RT-ECAP-Ni 
Das RT-ECAP-Ni wurde im Physikalisch-Technischen Institut der Akademie der 
Wissenschaften Weißrusslands in Minsk durch ECAP (vgl. Kapitel 2.3.4) hergestellt. 
Über den konkreten Herstellungsprozess sind folgende Fakten bekannt. Es wurde ein 
Kanal mit 90°-Winkel mit einem quadratischen Querschnitt von 14 mm x 14 mm 
genutzt (vgl. Bild 4.1). Das Ausgangsmaterial (Nickel mit einer Reinheit von 
mindestens 99,99wt%23, Quader 15 mm x 15 mm x 200 mm) wurde durch den Kanal 
gepresst, anschließend um 180° um die z-Achse (vgl. Bild 4.1) gedreht, erneut durchge-
presst, anschließend im Uhrzeigersinn 90° um die x-Achse gedreht und erneut durchge-
presst. Diese Routine (180°-Drehung um z-Achse, 90°-Drehung um x-Achse) wurde 
5 mal wiederholt, so dass insgesamt 10 Pressungen durchgeführt wurden. 
Bild 4.1:  ECAP-Prozess schematisiert (links) und Lage der Wechselverformungsproben in 
ECAP-Rohlingen (rechts) 
Die gelieferten quaderförmigen ECAP-Rohlinge hatten Maße von 
14 mm x 14 mm x 120 mm. Die Lage der Rohlinge bei der letzten Pressung im Kanal 
konnte anhand von Spuren auf der Probenoberfläche eindeutig rekonstruiert werden. 
Mehrere massenspektroskopische Analysen, die am Institut für Festkörper- und 
Werkstofforschung Dresden durchgeführt wurden, ergaben für das Nickel nach ECAP 
eine chemische Reinheit von mindestens 99,99wt% (30 ppm Eisen, 30 ppm Blei und 
Spuren weiterer Elemente). 
Aus den quaderförmigen ECAP-Rohlingen wurden je 6 Proben elektroerosiv 
(Drahterodiermaschine BROTHER HS 3100) herausgeschnitten. Die Lage der Proben 
im ECAP-Rohling ist in Bild 4.1 veranschaulicht. Die durch das elektroerosive 
Schneiden entstandene Störschicht wurde durch Nassschleifen mit 
23 Die Abkürzung „wt%“ steht für Masseprozent. 
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Silizium-Karbit-Schleifpapier der Körnung24 1000 (Abtrag ca. 200µm pro Seite) und 
2400 (Abtrag ca. 50µm pro Seite) und die durch das Schleifen entstandene Störschicht 
durch elektrolytisches Polieren (Elektrolyt: 460ml konzentrierte Schwefelsäure, 460 ml 
destilliertes Wasser, 80 ml Essigsäure; Polierspannung ca. 6 V; Poliertemperatur ca. 
10°C) entfernt. Der Abtrag beim elektrolytischen Polieren lag bei etwa 150 µm je Seite. 
Die Maße der Proben nach der Präparation sind aus Bild 4.2 zu entnehmen. 
Material a/mm b/mm c/mm d/mm e/mm r/mm
RT-ECAP-Ni 8 17 14 4 4 8
ET-ECAP-Ni 8 24 14 4 4 8
MK-Ni 8 24 14 4 4 8
PED-Ni 8 17 12 3 4 8
Bild 4.2:  Maße der Wechselverformungsproben 
4.4.1.2 ET-ECAP-Ni 
Die Herstellung des ET-ECAP-Ni erfolgte im Institut für Fortschrittliche Materialien 
der Technischen Universität für Luftfahrt Ufa (Russland) durch ECAP bei 250°C in 
einem Kanal mit einem Winkel von 90° und kreisrundem Querschnitt (Durchmesser 
15 mm). Die Rohlinge wurden zwischen den insgesamt 8 Pressungen jeweils 90° um 
die Pressrichtung (x-Achse in Bild 4.1) gedreht (Route BC vgl. [FUR-01]). 
Bei diesen Rohlingen konnte die Lage bei der letzten Pressung nicht rekonstruiert 
werden, weshalb in diesen Proben nur eine ausgezeichnete Richtung – die Press-
richtung – angegeben werden kann. 
Die chemische Reinheit der gelieferten ET-ECAP-Rohlinge (Länge: ca. 100 mm, 
Durchmesser 14 mm) lag nur bei ca. 99,95wt% (400 ppm Kobalt, 20 ppm Eisen, 
40 ppm Blei und Spuren weiterer Elemente), obwohl das gleiche Ausgangsmaterial wie 
für die Herstellung des RT-ECAP-Ni verwendet worden war. 
Die Präparation der Proben für die Wechselverformungsexperimente erfolgte analog 
dem Vorgehen bei RT-ECAP-Ni, jedoch konnten aus jedem Rohling nur zwei Wechsel-
verformungsproben geschnitten werden. Die Lage der Proben in den 
ET-ECAP-Rohlingen bzw. deren Maße sind in Bild 4.1 und Bild 4.2 veranschaulicht. 
4.4.1.3 MK-Ni 
Das MK-Ni wurde durch Glühung von ECAP-Ni hergestellt. Das für die Glühung 
verwendete ECAP-Ni war an der Technischen Universität in Ufa unter den gleichen 
Bedingungen wie bei der Herstellung des ET-ECAP-Ni (s.o.), jedoch bei Raum-
24 Die Körnung gibt die Größe der Schleifteilchen an (Körnung 1000: 18 µm; Körnung 2400: 8 µm; 
Körnung 4000: 5 µm). 
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temperatur hergestellt worden. Die chemische Zusammensetzung der ECAP-Rohlinge 
entspricht der des ET-ECAP-Ni. 
Die Probenpräparation (elektroerosives Schneiden, Schleifen, elektrolytisches Polieren) 
erfolgte analog der bei ET-ECAP-Ni. Die Lage der Proben in den ECAP-Rohlingen 
bzw. deren Maße sind aus Bild 4.1 bzw. Bild 4.2 zu entnehmen. Nach der Präparation 
wurden die Wechselverformungsproben bei 1000°C (Einschieben der Probe in die heiße 
Zone des Ofens) in einer hochreinen Argonatmosphäre (99,998vol% Argon) 2 min 
geglüht und anschließend mit strömendem Argon abgekühlt. Durch die Glühung wurde 
im Probeninneren innerhalb der 2 min eine Temperatur von ca. 600°C erreicht. Das 
Abkühlen auf ca. 150°C dauerte etwa 6 min. Nach dem Glühen wurden die Proben 
nochmals elektrolytisch poliert (Abtrag ca. 100 µm pro Seite). REM-Untersuchungen –
 auch im Inneren der Proben – ergaben, dass durch diese Glühung das Material 
vollständig rekristallisiert ist. 
4.4.1.4 PED-Ni 
Das PED-Ni wurde im Institut für Physikalische Chemie der Universität des Saarlandes 
durch gepulste Elektrodeposition (vgl. Kapitel 2.3.4) hergestellt. Über die Herstellung 
des in dieser Arbeit verwendeten PED-Ni ist Folgendes bekannt: Badtemperatur 45°C; 
ph-Wert des Bades 4,6; Pulslänge 5 ms; Frequenz 100 Hz; Stromdichte 30 mAcm-2;
keine Additive. Um Proben einer hinreichenden Dicke zu erhalten, waren Ab-
scheidungszeiten von mehreren Tagen notwendig. 
Die PED-Ni-Proben wurden durch elektroerosives Schneiden aus einer Platte mit den 
Maßen 60 mm x 30 mm x 4mm herausgetrennt. Bild 4.3 zeigt die Lage der Proben in 
der Platte. Aufgrund der geringen Maße der Platte musste die Messlänge (vgl. Bild 4.2) 
auf 12 mm eingekürzt werden. Das Schleifen und elektrolytische Polieren wurde wie 
bei dem RT-ECAP-Ni durchgeführt. Die Maße der Wechselverformungsproben sind 
aus Bild 4.2 zu entnehmen. 
Bild 4.3:  Lage der Wechselverformungsproben in PED-Ni
Massenspektroskopische Untersuchungen ergaben für das PED-Ni eine chemische 
Reinheit von 99,96wt% (100 ppm Natrium, 100 ppm Kalium, 25 ppm Eisen, 20 ppm 
Kobalt, 40 ppm Tantal und Spuren weiterer Elemente). 
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4.4.1.5 FK-Ni 
Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurden auch einige röntgenographische 
Untersuchungen an feinkristallinem Nickel durchgeführt. Diese Proben, hergestellt 
durch eine spezielle Walzprozedur mit anschließender Glühung, waren bereits früher im 
Institut für Physikalische Metallkunde der Technischen Universität Dresden 
wechselverformt worden. Details zur Probenpräparation, zur Charakterisierung der 
Kornstruktur und zu den Verformungsexperimente sind in [BUQ-01c] veröffentlicht. 
4.4.2 Probenpräparation für röntgenographische und 
elektronenmikroskopische Untersuchungen 
Für die röntgenographischen Untersuchungen war es von größter Bedeutung, dass 
die untersuchte Materialschicht frei von präparationsbedingten Störungen ist. Außerdem 
sollte die Probenoberfläche möglichst eben sein. Deshalb wurde, wenn nötig, die 
Probenoberfläche zunächst durch Schleifen mit Papier der Körnung 2400 begradigt und 
dann durch elektrolytisches Polieren (vgl. Kapitel 4.4.1.1) eine Materialschicht von ca. 
200 µm Dicke entfernt. 
Für die REM-Untersuchungen mit der EBSD-Technik war es besonders wichtig, eine 
möglichst ebene, aber auch störungsfreie Oberfläche zu erhalten. Als optimale 
Präparation erwies sich die folgende: (i) Begradigen der Probenoberfläche durch 
Schleifen mit Papier der Körnung 2400, (ii) Beseitigen der Schleifspuren des Schleif-
papiers mit Körnung 2400 durch Schleifen mit Papier der Körnung 4000, (iii) kurzes 
elektrolytisches Polieren (Polierbedingungen: s.o.; Abtrag ca. 50 µm). 
Für die TEM-Untersuchungen wurden aus den zu untersuchenden Proben durch 
elektroerosives Schneiden Scheiben mit einem Durchmesser von 3 mm und einer Dicke 
von mindestens 1 mm herausgetrennt und diese durch mechanisches Schleifen mit 
Papier der Körnung 1000 auf eine Dicke von 500 µm (Abtrag pro Seite mindestens 
250 µm) gedünnt. Anschließend wurden mit Papier der Körnung 2400 bzw. 4000 pro 
Seite mindestens 100 µm bzw. 50 µm Material abgetragen und die so präparierten 
Proben mit einer Dicke von ca. 150 µm bis 200 µm abschließend mit einer Elektrolyt-
strahlapparatur TENUPOL-3 der Firma STRUERS abgedünnt. Der verwendete 
Elektrolyt bestand aus 840 ml Methanol, 120 ml konzentrierter Schwefelsäure und 
60 ml Perchlorsäure. Das Abdünnen erfolgte bei einer Spannung von 6 V bei einer 
Temperatur zwischen –11°C und –15°C. 
4.4.3 Zusammenstellung aller experimentellen Aktivitäten 
Eine Zusammenstellung der wichtigsten experimentellen Aktivitäten bzw. der 
durchgeführten Auswertungen ist in Tabelle 4.1 gegeben. Dabei sind nur die 
Experimente aufgeführt, bei denen eine quantitative Auswertung erfolgte. 
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Tabelle 4.1:  Zusammenstellung der wichtigsten experimentellen Aktivitäten bzw. der durchgeführten 
Auswertungen (Kennzeichnung mit „x“); Legende der verwendeten Abkürzungen: 
 XRD...röntgendiffraktometrische Untersuchungen; mWH...modifiziertes WH-Verfahren; 
WA...WA-Verfahren; KW...KW-Verfahren; Tex...Texturuntersuchungen; KS...Kornstruktur 
inkl. MOWV mit der EBSD-Technik; eVS...Untersuchung der ermüdungstypischen 
Versetzungsstrukturen; SE...Untersuchung der im TEM sichtbaren Substruktur 
Material Probe(n)25 Hpa XRD







N2; N3  x / x / x / x x /  x / 
N32 1x10-4 x / x / x /   /  x / 
N36 2,5x10-4 x / x / x /  x /  x / x 
N12 5x10-4 x / x / x /   / x / 
N11 1x10-3 x / x / x /   /  x / 
N31 2x10-3 x / x / x /  x /  x / x 
RT-ECAP-Ni
(wechselverformt)
N35 5x10-3 x / x / x /   /  x / 
ET-ECAP-Ni
(Ausgangszustand)
N8A ; N8C  x / x / x / x x /  x / 
N8C2 1x10-4 x / x / x /   /   / 
N8B1 2,5x10-4 x / x / x /  x /  x / x 
N8C1 5x10-4 x / x / x /   /   / 
N8B2 1x10-3 x / x / x /   /  x / 
N8A1 2x10-3 x / x / x /  x /  x / x 
ET-ECAP-Ni
(wechselverformt)
N8A2 5x10-3 x / x / x /   /   / 
MK-Ni
(Ausgangszustand)
N6D; N6E  x / x / x / x x /  x / 
N6E1 1x10-4 x / x / x /   /   / 
N6B2 2,5x10-4 x / x / x /  x / x  / x 
N6A2 5x10-4 x / x / x /   /   / 
N6D1 1x10-3 x / x / x /   /   / x 
N6B1 2x10-3 x / x / x /  x / x  / x 
MK-Ni
(wechselverformt)
N6D2 5x10-3 x / x / x /   /   / 
PED-Ni
(Ausgangszustand)
E16  x / x / x / x x /  x / 
E16C 2,5x10-4 x / x / x /  x /  x / x PED-Ni
(wechselverformt) E16D 2x10-3 x / x / x /  x /  x / x 
B322 2,5x10-4 x / x / x /   /   / FK-Ni
(wechselverformt) B63XI 2x10-3 x / x / x /   /   / 
25 Bei den Materialien im Ausgangszustand sind nicht alle Proben angegeben, sondern nur die Chargen, 
aus denen die untersuchten Proben stammen. Bei den wechselverformten Proben sind jeweils nur die 
Nummern der Wechselverformungsproben angegeben, aus denen dann die Proben für die Gefüge-
charakterisierung herausgetrennt wurden. 
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5.1 Charakterisierung des Ausgangszustandes 
In den folgenden Kapiteln wird zunächst das Gefüge der verschiedenen Materialien im 
Ausgangszustand charakterisiert. Ergebnisse von Untersuchungen zur allgemeinen 
Materialcharakterisierung (Zugversuche, Texturuntersuchungen) sind im Kapitel 5.1.7 
zusammengestellt.
Voruntersuchungen zeigten, dass die Gefüge von RT-ECAP-Ni, ET-ECAP-Ni und 
MK-Ni isometrisch und räumlich homogen sind. Bei diesen drei Materialien wurde die 
Gefügecharakterisierung deshalb im Wesentlichen nur auf Flächen durchgeführt, bei 
denen der Flächennormalenvektor senkrecht zur Pressrichtung beim ECAP-Prozess lag. 
REM- und TEM-Untersuchungen an dem PED-Ni zeigten dagegen, dass das Gefüge 
dieses Materials nicht isometrisch und räumlich stark heterogen ist. Aufgrund dieser 
komplizierten Gefügestruktur ist eine quantitative Analyse des Gefüges auf der Basis 
der vorliegenden Ergebnisse nur eingeschränkt möglich. Da dieses Material aber für die 
Untersuchung des Korngrößeneinflusses auf die Bildung von ermüdungstypischen 
Versetzungsstrukturen besonders geeignet ist, werden im Kapitel 5.1.3 die bisher 
vorliegenden Ergebnisse der elektronenmikroskopischen Untersuchungen gesondert 
dargestellt.
5.1.1 Kornstruktur und Missorientierungswinkelverteilung (MOWV) von 
MK-Ni und ECAP-Ni 
Bild 5.1 zeigt für MK-Ni, RT-ECAP-Ni und ET-ECAP-Ni jeweils ein typisches Bild 
der durch die GWKG (dicke Linien) gebildeten Kornstruktur. Außerdem sind die 
KWKG mit einem MOWM > 2° durch dünne Linien markiert. Man erkennt 
charakteristische Unterschiede hinsichtlich der Korngröße, der Kornform und der 
Häufigkeit von KWKG bzw. GWKG zwischen den drei Materialien. 
MK-Ni RT-ECAP-Ni ET-ECAP-Ni 
Bild 5.1:  Kornstruktur der verschiedenen Materialien im Ausgangszustand rekonstruiert aus 
Orientierungskarten (man beachte: unterschiedlicher Maßstab der Bilder) 
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In Bild 5.2 sind die mithilfe der Schnittlinienmethode bestimmten Korngrößen-
verteilungen der verschiedenen Materialien als Summenhäufigkeitspolygon dargestellt. 
Die wichtigsten Parameter der Korngrößenverteilung sind in Tabelle 5.1 zusammen-
gestellt.













Bild 5.2:  Korngrößenverteilungen (relative Summenhäufigkeit h6 ) verschiedener Materialien im 
Ausgangszustand
Tabelle 5.1:  Parameter der Korngrößenverteilungen der verschiedenen Materialien (Anzahl der 
Messwerte n ; mittlere Korngröße <D> ; Standardabweichung s ) 
Material n < D > / µm s / µm
MK-Ni 1147 2,40 1,91
RT-ECAP-Ni 3812 0,50 0,36
ET-ECAP-Ni 1162 0,82 0,73
Hinsichtlich der Korngrößenverteilung hebt sich das MK-Ni mit einer mittleren Korn-
größe von ca. 2,5 µm von den beiden ECAP-Materialien deutlich ab. Legt man die 
Grenze zwischen smk und mk Körnern bei einer Korngröße von 1 µm fest, so sind in 
dem MK-Ni ca. 75% der Körner mikrokristallin und 25% submikrokristallin, wie man 
aus dem Diagramm in Bild 5.2 entnehmen kann. Die Kornstruktur des MK-Ni kann 
somit als mikrokristallin bezeichnet werden. Dagegen weist das RT-ECAP-Ni eine smk 
Kornstruktur auf, da rund 90% der Körner kleiner als 1 µm sind und die mittlere Korn-
größe rund 0,5 µm beträgt. Das ET-ECAP-Ni liegt hinsichtlich der mittleren Korngröße 
mit einem Wert von ca. 0,8 µm zwischen MK-Ni und RT-ECAP-Ni. In dem 
ET-ECAP-Ni sind sowohl mk Körner (|25%) als auch smk Körner (|75%) vorhanden. 
Wie man Bild 5.1 entnehmen kann, unterscheiden sich die beiden ECAP-Materialien 
auch hinsichtlich der Kornform in charakteristischer Weise von dem MK-Ni. So gibt es 
in den ECAP-Materialien, besonderes in dem ET-ECAP-Ni, einzelne große unregel-
mäßig geformte Körner, deren Abmessungen die mittlere Korngröße um ein Vielfaches 
übersteigen. Außerdem existieren in den ECAP-Materialien auch Korngrenzen-
fragmente, d.h. Korngrenzen, die nicht geschlossen sind. 
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Deutliche Unterschiede zwischen den drei Materialien bestehen auch bei den MOWV,
die in Bild 5.3 gezeigt sind. Auffällig ist der hohe Anteil von KWKG in den beiden 
ECAP-Materialien (ET-ECAP-Ni: 45%; RT-ECAP-Ni: 25%). In dem MK-Ni liegt 
dieser Wert bei 3%, was mit dem theoretischen Wert von ca. 5% bei einer regellosen 
Verteilung der Kristallitorientierungen gut übereinstimmt (vgl. Kapitel 2.3.1.1). Die 
relativ große Abweichung zwischen der gemessenen Verteilungsfunktion der MOW des 
MK-Ni und der theoretischen Verteilung bei 60° ist auf den für rekristallisiertes Nickel 
typischen hohen Anteil von Zwillingsorientierungen zurückzuführen. 























Bild 5.3:  Missorientierungswinkelverteilung verschiedener Materialien 
Eine detaillierte Analyse der Subkornstruktur auf der Basis der Ergebnisse der 
Untersuchungen mit der EBSD-Technik ist aufgrund der zu geringen erreichten 
Ortsauflösung bei dieser Technik für die ECAP-Materialien nicht möglich. Als obere 
Schranke für die mittlere Größe der RSK (vgl. Kapitel 2.3.1.3) ergeben sich ca. 350 nm 
für das RT-ECAP-Ni und ca. 450 nm für das ET-ECAP-Ni. 
5.1.2 Substruktur von ECAP-Ni (und MK-Ni) 
Bild 5.4 zeigt typische TEM-Aufnahmen von RT-ECAP-Ni und ET-ECAP-Ni. Es fallen 
einerseits Unterschiede in der lokalen Versetzungsdichte und andererseits 
Orientierungsunterschiede auf. Neben Gebieten mit relativ hoher Versetzungsdichte 
(markiert durch „r“ in Bild 5.4a) erkennt man auch nahezu versetzungsfreie Bereiche 
(markiert durch „f“ in Bild 5.4a). Hinsichtlich der Anordnung der Versetzungen in den 
versetzungsreichen Gebieten kann man im Wesentlichen zwischen Versetzungsnetz-
werken (markiert durch „1“ in Bild 5.4a) mit variierendem Versetzungsgehalt und 
lockeren, relativ breiten Versetzungswänden (markiert durch „2“ und „3“ in Bild 5.4b) 
unterscheiden. Während in dem RT-ECAP-Ni die Versetzungsnetzwerke dominieren, 
werden in dem ET-ECAP-Ni häufiger die wandartigen Versetzungsanordnungen 
beobachtet. Dunkelfeldabbildungen zeigten, dass die Versetzungsstruktur oft mit 
Verkippungen des Kristallgitters verbunden ist. So sind die an eine Versetzungswand 
angrenzenden Gebiete bzw. benachbarte Gebiete mit deutlich unterschiedlicher Ver-
setzungsdichte häufig, aber nicht immer, missorientiert (vgl. z.B. Grenze „2“ bzw. „3“ 
in Bild 5.4b). Andererseits existieren in beiden ECAP-Materialien aber einige durch 
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scharfe Grenzen separierte missorientierte Bereiche, bei denen sich kein offensichtlicher 
Zusammenhang zur Versetzungsstruktur herstellen lässt (Grenze „4“ in Bild 5.4a). 
(a) (b) 
Bild 5.4:  TEM-Hellfeldbilder von RT-ECAP-Ni (a) und ET-ECAP-Ni (b) 
(man beachte: unterschiedlicher Maßstab der Bilder) 
Aus der Sicht einer mikrostrukturell begründeten Modellierung des Verformungs-
verhaltens ist eine Einteilung des Materials in Materialelemente mit vermutlich an-
nähernd gleichem mechanischem Verhalten sinnvoll. Da man  ausgehend von dem 
vorliegenden Wissen zur plastischen Verformung  vermuten kann, dass das 
mechanische Verhalten sowohl durch die Orientierung als auch durch den Versetzungs-
gehalt der Materialelemente bestimmt ist, wurde vom Autor eine Einteilung der im 
TEM beobachteten Substruktur auf submikroskopischer Maßstabsskala in sogenannte 
TEM-Substrukturelemente (SE) sowohl anhand von sichtbaren Versetzungsdichte-
unterschieden als auch anhand von sichtbaren Orientierungsunterschieden durchgeführt. 
Versetzungswände galten dabei nicht als eigenständige SE, sondern als SE-Grenzen. 
Trotz des variierenden Versetzungsgehaltes in den SE wurde zur weiteren 
Vereinfachung nur zwischen zwei Typen von SE unterschieden: (i) nahezu versetzungs-
freie SE (fSE) und (ii) versetzungsreiche SE (rSE)26.
Die Identifizierung der SE in den TEM-Hellfeldbildern erfolgte anhand von 
Unterschieden im mittleren Grauwert unter Ausschluss von Biege- und Dickenkonturen. 
Als nahezu versetzungsfrei wurden SE betrachtet, innerhalb derer keine Kontrast-
26 Die an dieser Stelle willkürlich erscheinende Einteilung hat sich für alle untersuchten ermüdeten 
Materialien als sinnvoll erwiesen. Mit dem Ziel einer einheitlichen Beschreibung der Gefüge der 
verschiedenen Materialien in den verschiedenen Verformungszuständen wird diese Klassifizierung 
deshalb bereits bei den ECAP-Materialien im Ausgangszustand vorgenommen. 
5.1  Charakterisierung des Ausgangszustandes 69 
unterschiede durch Beugungskontraste von Versetzungen sichtbar waren27, alle anderen 
SE wurden als versetzungsreich betrachtet. Im Bild 5.4 sind einige fSE bzw. rSE durch 
die Buchstaben „f“ und „r“ gekennzeichnet. Im Anhang III sind für ein 
TEM-Hellfeldbild beispielhaft die Erstellung eines SE–Grenzenbildes und die 
Identifizierung der fSE (markiert durch Kreuze) gezeigt. Der Fehler hinsichtlich der 
mittleren Größe der SE ist bei dieser Methode als groß (mindestens 20% relativer 
Fehler) einzuschätzen, da insbesondere in Gebieten hoher Versetzungsdichte die 
Festlegung von Grenzen relativ unsicher ist. Da auch die Identifizierung der fSE 
aufgrund des breiten Spektrums der lokalen Versetzungsdichten, speziell in 
RT-ECAP-Ni, nicht immer willkürfrei ist, muss der absolute Fehler für den 
Volumenanteil/Flächenanteil der fSE auch mit mindestens 5% angesetzt werden28.
In Bild 5.5 sind die Größenverteilungen der SE (keine Unterteilung in rSE und fSE) von 
RT-ECAP-Ni und ET-ECAP-Ni dargestellt. Tabelle 5.2 enthält die mittlere Größe 
der SE <d SE> sowie die mittlere Größe <d fSE> bzw. den Volumenanteil f fSE der fSE. 
Auf die Angabe der Werte für die rSE wird verzichtet, da sie für die Modellierung nicht 
von Bedeutung sind bzw. sich aus den anderen Angaben berechnen lassen 
(z.B.: f rSE = 1  f fSE).






















Bild 5.5:  Größenverteilung der SE von RT-ECAP-Ni (a) und ET-ECAP-Ni (b) als Histogramm und 
optimal angepasste logarithmische Normalverteilung (durchgezogene Linie); n...Anzahl der 
Messwerte
Wie man den Diagrammen in Bild 5.5 entnehmen kann, lassen sich die Größen-
verteilungen der SE beider ECAP-Materialien gut durch logarithmische Normal-
verteilungen (vgl. z.B.: [GOT-98]) beschreiben. Aus den Daten in Tabelle 5.2 ersieht 
man, dass die mittlere Größe der SE in dem ET-ECAP-Ni etwas größer ist als in dem 
27 Dieses Vorgehen erscheint gerechtfertigt, da die Wahrscheinlichkeit, dass für mehrere nichtparallele 
Versetzungen gleichzeitig das Auslöschungskriterium erfüllt ist, sehr gering ist. 
28 Die angegebenen Fehler für die mittlere Größe der SE bzw. den Volumenanteil der fSE entsprechen 
den maximalen Abweichungen, die sich bei der Auswertung der von verschiedenen Personen 
angefertigten SE-Grenzenbilder (gleiches TEM-Hellfeldbild) ergaben. In diesem Zusammenhang ist 
festzustellen, dass zur Verringerung des subjektiven Einflusses eine Algorithmierung bzw. 
Automatisierung der Identifizierung der SE wünschenswert gewesen wäre, was aber aufgrund der 
komplizierten Kontrastverhältnisse in den TEM-Hellfeldbildern nicht möglich war. 
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RT-ECAP-Ni. Vergleicht man die mittlere Größe der SE in beiden ECAP-Materialien 
mit den mittleren Korngrößen (Tabelle 5.1), so sind die mittleren Größen der SE etwa 
viermal kleiner als die mittleren Korngrößen. 
Tabelle 5.2:  Parameter der Größenverteilungen der SE von RT-ECAP-Ni und ET-ECAP-Ni 
Material nSE < d SE>/µm sSE/µm n fSE < d fSE>/µm s fSE/µm f fSE 
RT-ECAP-Ni 1141 0,13 0,08 115 0,19 0,11 0,18
ET-ECAP-Ni 836 0,18 0,13 176 0,27 0,17 0,30
TEM-Untersuchungen in MK-Ni bestätigen, dass dieses Material nahezu 
versetzungsfrei ist und keine Substruktur aufweist. 
5.1.3 Kornstruktur und Substruktur von PED-Ni
REM- und TEM-Untersuchungen an PED-Ni zeigten, dass die Körner in diesem 
Material meist langgestreckt bzw. nadelartig mit einer Ausrichtung bevorzugt parallel 
zur Abscheidungsrichtung sind (vgl. Bild 5.6a). Dabei kann das Verhältnis von 
Längsachse zu Querachse bis zu 10:1 betragen. Die Korngrößenverteilung ist extrem 
breit. So variieren die Kornabmessungen in einer Schnittebene senkrecht zur 
Abscheidungsrichtung zwischen einigen zehn Nanometern und einigen Mikrometern 
(vgl. Bild 5.6b und c), d.h. es existieren nano-, submikro- und mikrokristalline Körner. 
Die räumliche Verteilung der unterschiedlich großen Körner im Material ist nicht 
homogen. So gibt es Gebiete, in denen gehäuft nano- und submikrokristalline Körner 
vorkommen, in anderen Bereichen dominieren mikrokristalline Körner. 
 (a)  (b)
 (c)  (d)
Bild 5.6:  Elektronenmikroskopische Aufnahmen (a...REM; b,c und d...TEM) von PED-Ni; Schnittebene 
parallel (a) bzw. senkrecht (b, c, d) zur Abscheidungsrichtung 
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Ausgehend von den Ergebnissen der Untersuchungen mit der EBSD-Technik kann für 
Schnittebenen senkrecht zur Abscheidungsrichtung eine obere Grenze29 für die mittlere 
Korngröße von <D> | 0,65 µm (n = 1656) angegeben werden. Mindestens 70% der 
Körner sind kleiner als 1 µm. In dem PED-Ni wurden keine Korngrenzenfragmente 
bzw. unregelmäßig geformte Körner (wie in den ECAP-Materialien) gefunden. Der 
Anteil von KWKG (2° < M < 15°) in PED-Ni ist mit ca. 10% gering, wie man Bild 5.7 
entnehmen kann. Dementsprechend unterscheidet sich die mittlere Größe der RSK 
(obere Schranke) mit rund 600 nm nur wenig von der mittleren Korngröße (obere 
Schranke). Ähnlich wie MK-Ni weist auch PED-Ni einen hohen Anteil von Zwillings-
korngrenzen auf.















Bild 5.7:  Missorientierungswinkelverteilung von PED-Ni (Schnittebene senkrecht zur 
Abscheidungsrichtung)
Die TEM-Untersuchungen zeigen, dass in dem PED-Ni in einigen Körnern eine 
Versetzungssubstruktur30 mit submikroskopischen Abmessungen existiert. Dabei sind 
die Versetzungen wie bei den beiden ECAP-Materialien in Versetzungsnetzwerken oder 
Versetzungswänden angeordnet (vgl. Bild 5.6 d). Teilweise ist die Versetzungs-
substruktur mit Missorientierungen verbunden. Die quantitative Analyse von 
TEM-Hellfeldbildern (Schnittebenen senkrecht zur Abscheidungsrichtung)  analog zu 
dem Vorgehen bei den ECAP-Materialien  zur Bestimmung der Größe bzw. der 
Flächenanteile der verschiedenen Typen von SE ergibt für das PED-Ni: 
<d SE > | 190 nm (s = 150 nm, n = 1098); <d fSE > | 210 nm (s = 180 nm, n = 515); 
f fSE | 0,65. Bemerkenswert ist der im Vergleich mit den ECAP-Materialien deutlich 
höhere Flächenanteil von nahezu versetzungsfreien SE. 
29 Aufgrund der begrenzten Ortsauflösung bei den Untersuchungen mit der EBSD-Technik werden die 
nanokristallinen bzw. kleinen submikrokristallinen Körner bei der Orientierungskartierung nicht mit 
erfasst. Deshalb ist der angegebene Wert als obere Schranke für die mittlere Korngröße zu betrachten. 
30 Messungen mit der Technik der Positronenlebensdauerspektroskopie an der Martin-Luther-Universität 
Halle im Fachbereich Physik [KRA-01] bestätigen, dass das PED-Ni einen hohen Versetzungsgehalt 
aufweist.
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5.1.4 Größe kohärent streuender Teilchen  röntgenographische 
Untersuchungen
Die Größe kohärent streuender Bereiche T wurde für alle Materialien mit dem 
modifizierten WH-Verfahren, dem WA-Verfahren und dem KW-Verfahren berechnet. 
Für das PED-Ni beziehen sich die Ergebnisse auf Messungen, die auf einer Fläche 
parallel zur Abscheidungsrichtung durchgeführt wurden. 
Bild 5.8 zeigt beispielhaft einen WH-Plot, einen modifizierten WH-Plot, einen KW-Plot 
der FOURIER-Koeffizienten (für einen {222}-Reflex) und die Darstellung der 
FOURIER-Koeffizienten An in Abhängigkeit von der Reflexordnung bzw. der 
Teilchengrößenkoeffizienten An
T in Abhängigkeit von der FOURIER-Länge /
(WA-Verfahren) für verschiedene Materialien. 
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WH-Plot PED-Ni (Probe E16_6) modifizierter WH-Plot PED-Ni (Probe E16_6) 
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KW-Plot RT-ECAP-Ni (Probe N33A) {222}-Reflex 
Bild 5.8:  Beispiele  für einen WH-Plot, modifizierten WH-Plot , KW-Plot und Diagramme zum 
WA-Verfahren
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In dem WH-Plot in Bild 5.8 erkennt man deutlich die hkl-abhängige Profil-
verbreiterung  die Punkte weichen in charakteristischer Weise von der Ausgleichs-
geraden ab (vgl. Kapitel 2.3.3.4). In dem modifizierten WH-Plot ist die hkl-abhängige 
Abweichung von der Ausgleichsgeraden nicht mehr erkennbar, d.h. durch die Berück-
sichtigung der elastischen Anisotropie können die hkl-abhängigen Abweichungen 
korrigiert bzw. erklärt werden. 
Der KW-Plot in Bild 5.8 zeigt die experimentell bestimmte <-Funktion < =  lnAn / /2
(durch Linie verbundene Punkte) und die optimal angepasste <-Funktion
(durchgezogene Linie) entsprechend Gleichung (2.40) mit den freien Parametern T KW,
B und RC. In dem Diagramm sind der R
2-Wert31, die Parameter und die zugehörigen 
Standardfehler angegeben, die sich bei der nichtlinearen Kurvenanpassung ergeben. Da 
der R2-Wert generell (für alle Materialien bzw. Zustände) nahe 1 ist, kann man sagen, 
dass die Kurvenanpassung gut möglich ist und somit das dem verwendeten KW-Plot 
zugrundeliegende Modell prinzipiell zur Beschreibung des Gefüges des untersuchten 
Materials geeignet ist32.
In der für das WA-Verfahren verwendeten Darstellung der FOURIER-Koeffizienten in 
Abhängigkeit von der Reflexordnung (dargestellt für 4 FOURIER-Längen) in Bild 5.8 
erkennt man wiederum die charakteristische Abweichung der Messpunkte von der 
Ausgleichsgeraden. Da je zwei Profile mit überdurchschnittlicher Breite ({200}, {400}) 
und zwei Profile mit unterdurchschnittlicher Breite ({111}, {222}) in die Auswertung 
eingehen, erscheint der durchgeführte Geradenausgleich trotz der starken 
Abweichungen berechtigt. In der Darstellung der Teilchengrößenkoeffizienten An
T in 
Abhängigkeit von der FOURIER-Länge / ist ein klar ausgeprägter linearer Anfangsteil 
erkennbar, so dass die Ermittlung der Größe der kohärent streuenden Bereiche T WA gut 
möglich ist (vgl. Kapitel 2.3.3.3). 
Tabelle 5.3 enthält die mit verschiedenen Verfahren berechneten mittleren Größen 
kohärent streuender Bereiche. Zur Berechnung wurde bei allen Verfahren über die 
Ergebnisse von Messungen an verschiedenen Proben des gleichen Materials gemittelt, 
da die an verschiedenen Proben gemessenen Werte nur unwesentlich voneinander 
abwichen (Abweichung der Einzelwerte vom Mittelwert meist kleiner als r10%). Beim 
KW-Verfahren, das ein Einzellinienverfahren ist, wurde zusätzlich vorher über die 
Ergebnisse, die sich aus der Analyse der einzelnen Reflexe ergaben, gemittelt, um die 
Effekte durch die hkl-abhängige Profilverbreiterung „wegzumitteln“ (vgl. Kapitel 4.1). 
In Tabelle 5.3 ist außerdem der Mittelwert <T> der mit den verschiedenen Verfahren 
berechneten mittleren Größen kohärent streuender Bereiche mit angegeben. Da die 
31 Der R2-Wert, eine Art Korrelationskoeffizient, kann als Maß für die Qualität der nichtlinearen 
Kurvenanpassung betrachtet werden. Für eine ideale Anpassung ist der R2-Wert gleich 1. 
32 Zur Qualität der Kurvenanpassung ist zu bemerken, dass der R²-Wert (i) stets größer als 0,96 ist, (ii) bei 
den zyklisch verformten Proben im Allgemeinen höher ist als bei den Proben im Ausgangszustand und 
(iii)  bei PED-Ni meist etwas geringer ist als bei den ECAP-Materialien und MK-Ni. 
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Unterschiede zwischen den verschiedenen Verfahren hier nicht diskutiert werden 
sollen33, wird im Folgenden nur der Mittelwert <T> bei der Diskussion berücksichtigt. 
Tabelle 5.3:  Größe kohärent streuender Teilchen T der verschiedenen Materialien berechnet mit dem 
modifizierten WH-Verfahren (Index:mWH), WA-Verfahren (Index:WA) bzw. KW-Verfahren 
(Index:KW) und über die Werte aller Verfahren gemittelte Teilchengröße <T>
Material T mWH / nm T WA / nm T KW / nm <T> / nm
RT-ECAP-Ni 90 r 50 60 90 r 10 80
ET-ECAP-Ni 120 r 40 80 110 r 10 100
PED-Ni 140 r 60 60 60 r 10 90
MK-Ni keine Angabe34 150 180 r 10 170
Betrachtet man die mittlere Größe der kohärent streuenden Bereiche <T> für die 
verschiedenen Materialien, so unterscheiden sich diese für die beiden 
ECAP-Materialien und das PED-Ni nur unwesentlich, während der Wert für das MK-Ni 
deutlich größer ist. Tendenziell ist <T> für das ET-ECAP-Ni etwas größer als für 
RT-ECAP-Ni. Generell ist die mittlere Größe der kohärent streuenden Teilchen deutlich 
kleiner (ca. Faktor 5 bis 14) als die mittlere Korngröße (vgl. Tabelle 5.1) und etwas 
kleiner (ca. Faktor 2) als die mittlere Größe der im TEM sichtbaren Substruktur-
elemente (vgl. Tabelle 5.2). 
5.1.5 Gitterdehnungen, innere Spannungen und mittlere 
Versetzungsdichten  röntgenographische Untersuchungen 
In Tabelle 5.4 sind die mithilfe des WH-Verfahrens berechneten RMS-Dehnungen bzw. 
RMS-Spannungen für die verschiedenen Materialien zusammengestellt. Man erkennt, 
dass in RT-ECAP-Ni, ET-ECAP-Ni und PED-Ni große RMS-Dehnungen bzw. RMS-
Spannungen vorhanden sind, die sich von Material zu Material nur wenig 
unterscheiden. Das MK-Ni ist dagegen frei von RMS-Dehnungen bzw. RMS-
Spannungen.
In Bild 5.9 sind die mit dem WA-Verfahren berechneten RMS-Dehnungen WHrms /,H  in 
Abhängigkeit von der FOURIER-Länge / für die verschiedenen Materialien dargestellt. 
Man sieht, dass sich die Gitterdehnungen von RT-ECAP-Ni, ET-ECAP-Ni und PED-Ni 
33 Beim modifizierten WH-Verfahren ergeben sich generell etwas höheren Werte für T als bei den 
anderen Verfahren. Dabei ist zu beachten, dass die Annahme von zwei CAUCHY-Funktionen für die 
Materialien im Ausgangszustand nicht exakt erfüllt ist, da der Formparameter etwa bei 1,3 liegt. 
Berechnet man T unter der Annahme zweier GAUSS-Verteilungen, ergeben sich etwa um den Faktor 
zwei kleinere Werte. 
34 Für das MK-Ni ist die Angabe des Wertes für die Größe kohärent streuender Teilchen beim 
WH-Verfahren bzw. dem modifizierten WH-Verfahren nicht sinnvoll, da der Anstieg der 
Ausgleichsgeraden negativ ist. Damit ist das Resultat metallphysikalisch nicht interpretierbar. Die 
Ursache für dieses Resultat ist wahrscheinlich ein (schwacher) apparativer Effekt, der sich aufgrund der 
sehr geringen Halbwertsbreiten in dem MK-Ni bemerkbar macht. Dementsprechend sind aber auch die 
Resultate für das WA-Verfahren und das KW-Verfahren für das MK-Ni kritisch zu bewerten. 
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unabhängig von der betrachteten Längenskala um nicht mehr als 15% unterscheiden. 
Tendenziell gilt jedoch, dass von diesen drei Materialien die Gitterverzerrungen in dem 
RT-ECAP-Ni am größten und in dem ET-ECAP-Ni am kleinsten sind. Das PED-Ni 
liegt hinsichtlich der RMS-Dehnungen zwischen den beiden ECAP-Materialien. Dabei 
ist auffällig, dass die RMS-Dehnungen des PED-Ni für kleine FOURIER-Längen 
(/ < 15 nm) mit denen in dem RT-ECAP-Ni und für große FOURIER-Längen 
(/ > 40 nm) eher mit denen in dem ET-ECAP-Ni übereinstimmen. Dieses 
unterschiedliche „Abklingverhalten“ der Gitterdehnungen deutet auf Unterschiede in 
der Art bzw. Anordnung der die Verzerrungen erzeugenden Gitterdefekte in dem 
PED-Ni und den beiden ECAP-Materialien hin. In dem MK-Ni sind die 
RMS-Dehnungen deutlich kleiner als in den anderen drei Materialien und für 
FOURIER-Längen größer als 50 nm praktisch zu vernachlässigen. 
Tabelle 5.4:  RMS-Spannungen V rms bzw. RMS-Dehnungen H rms für die verschiedenen Materialien 







RT-ECAP-Ni 140 r 30 1,01
ET-ECAP-Ni 130 r 10 1,00
PED-Ni 170 r 20 0,99
MK-Ni 0 r 10 0,00
Ein interessantes Ergebnis bezüglich der RMS-Dehnungen in den ECAP-Materialien 
und dem PED-Ni ist, dass auch für FOURIER-Längen, die größer sind als die 
Abmessungen der kohärent streuenden Teilchen T WA (vgl. Tabelle 5.3), noch deutliche 
RMS-Dehnungen vorhanden sind. Dieser Befund deutet auf die Existenz von Spektren 
weitreichender innerer Spannungen in diesen Materialien hin. 

















Bild 5.9:  RMS-Dehnungen in Abhängigkeit von der FOURIER-Länge / errechnet mit dem 
WA-Verfahren für verschiedene Materialien 
Die Werte für die mittleren Versetzungsdichten <U> und die Abschneideradien <Rc>,
die sich aus der Auswertung mit dem KW-Verfahren ergeben, sind für die 
verschiedenen Materialien in Tabelle 5.5 zusammengestellt. In diesem Zusammenhang 
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ist zu bemerken, dass die Versetzungsdichten, die sich aus der Analyse der Reflexe vom 
Typ {200} und {400} ergeben, im Allgemeinen größer sind als die Versetzungsdichte, 
die sich bei der Mittelung über alle Reflexe ergibt (vgl. Bild 5.10). 
Tabelle 5.5:  Mittlere Versetzungsdichte <U> und Abschneideradius <Rc> der verschiedenen 
Materialien berechnet mit dem KW-Verfahren 
Material <U> / 1014 m-2 <Rc> / nm 
RT-ECAP-Ni 10,0 r 0,9 140 r 10
ET-ECAP-Ni 6,2 r 0,5 190 r 10
PED-Ni 7,8 r 0,8 190 r 10
MK-Ni 0,1 r 0,1 keine Angabe35





















Bild 5.10:  Versetzungsdichten in Abhängigkeit von der Reflexordnung für RT-ECAP-Ni (Probe N2_3)
Wie man Tabelle 5.5 entnehmen kann, unterscheiden sich die Versetzungsdichten in 
den vier verschiedenen Materialien deutlich voneinander. Unter Berücksichtigung des 
Fehlers kann das MK-Ni als versetzungsfrei betrachtet werden. Dagegen ist mit einem 
Wert von rund 1x1015 m-2 in dem RT-ECAP-Ni die mittlere Versetzungsdichte sehr 
hoch. In dem ET-ECAP-Ni ist die mittlere Versetzungsdichte mit rund 6x1014m-2 etwa
40% geringer als in dem RT-ECAP-Ni. Die mittlere Versetzungsdichte in dem PED-Ni 
liegt mit 8x1014m-2 zwischen denen der beiden ECAP-Materialien. 
Der Abschneideradius des räumlich schwankenden Verzerrungsfeldes RC ist für die 
ECAP-Materialien und das PED-Ni größer (Faktor 2 bis 3) als die mittlere Größe der 
kohärent streuenden Teilchen T KW (vgl. Tabelle 5.3), er stimmt aber überraschender-
weise gut mit den Werten für die mittlere Größe der SE (vgl. Tabelle 5.2) überein. 
35 Es wird kein Wert angeben, da für das MK-Ni nur dann physikalisch sinnvoll interpretierbare Werte für 
die Versetzungsdichte bzw. die Größe kohärent streuender Teilchen erhalten werden konnten, wenn der 
Parameter RC bei der Kurvenanpassung festgehalten wurde. Die Kurvenanpassung erfolgte mit 
RC = konstant = 2,5 µm, was etwa der mittleren Korngröße entspricht (vgl.Tabelle 5.1). 
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5.1.6 Zusammenstellung der ermittelten Gefügekenngrößen 
In Tabelle 5.6 sind die für die Diskussion (Kapitel 6) relevanten Gefügekenngrößen 
kompakt zusammengestellt. Aufgrund der Heterogenität des Gefüges von PED-Ni sind 
die Ergebnisse der elektronenmikroskopischen Untersuchungen für dieses Material in 
Klammern gesetzt. 
Tabelle 5.6:  Gefügekenngrößen der untersuchten Materialien im Ausgangszustand 
Kenngröße MK-Ni RT-ECAP-Ni ET-ECAP-Ni PED-Ni
<D> / nm 2400 500 820 (650)
<d RSK> / nm  350 450 (600)
<d SE> / nm  130 180 (190)
<d fSE> / nm  190 270 (210)
<f fSE>  0,18 0,30 0,65
<T> / nm 170 80 100 90
Vrms / MPa 0 140 130 170
<U> / 1014 m-2 0,1 10,0 6,2 7,8
RC / nm  140 190 190
5.1.7 Zugversuche und Texturuntersuchungen 
In Bild 5.11 sind die Spannungs-Dehnungs-Kurven (einsinniger Zugversuch) für die 
verschiedenen Materialien im Ausgangszustand dargestellt. Die Kurven zeigen, dass 
sich das einsinnige Verformungsverhalten der verschiedenen Materialien in 
charakteristischer Weise unterscheidet. Alle Materialien (MK-Ni, ET-ECAP-Ni, 
RT-ECAP-Ni, PED-Ni) verformten sich jedoch bis zur angestrebten Gesamtdehnung 
von mindestens 5% duktil. Die Spannungen der verschiedenen Materialien lagen bei 
einer plastischen Dehnung Hp = 2x10-3 zwischen 140 MPa (MK-Ni) und 700 MPa 
(RT-ECAP-Ni).



































Bild 5.11:  Zugkurven verschiedener Nickelvielkristalle 
Die röntgenographischen Texturuntersuchungen wurden mit einem Texturgoniometer 
der Firma SEIFERT im Institut für Kristallographie und Festkörperphysik der 
Technischen Universität Dresden durchgeführt [SKR-02]. Die Untersuchungen 
erfolgten unter Verwendung von Kupfer-KD -Strahlung (RT-ECAP-Ni) bzw. Kobalt-
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KD -Strahlung (MK-Ni, ET-ECAP-Ni, PED-Ni). Es wurden je drei unvollständige 
Polfiguren bis zu einem Kippwinkel von 75° (RT-ECAP-Ni) bzw. 70° gemessen und 
anschließend eine Untergrund- und Defokussierungskorrektur durchgeführt. Da für die 
plastische Verformung vor allem Abweichungen von der regellosen Verteilung der 
Kristallitorientierungen bezüglich der Lastachse interessieren, sind in dem Bild 5.12 für 
die verschiedenen Materialien jeweils die berechneten inversen Polfiguren der 
Lastachsen, d.h. die Lage der Lastachse im Kristallsystem, gezeigt. 
RT-ECAP-Ni ET-ECAP-Ni MK-Ni
PED-Ni
Bild 5.12:  Inverse Polfigur der Lastachse verschiedener Materialien 
Erwähnenswert ist, dass in dem PED-Ni eine ¢110²-Fasertextur parallel zur Wachstums-
richtung gefunden wurde. Da in dem PED-Ni die Lastachse senkrecht zur Wachstums-
richtung liegt (vgl. Kapitel 4.4.1.4), ist diese Fasertextur in der dargestellten inversen 
Polfigur nicht sichtbar. 
Ausgehend von der Art und Stärke36 der gemessenen kristallographischen Texturen ist 
nicht zu erwarten, dass sie einen entscheidenden Einfluss auf das zyklische 
Verformungsverhalten der untersuchten Materialien haben sollten. 
5.2 Wechselverformungsexperimente 
Das Wechselverformungsverhalten der untersuchten Materialien unterscheidet sich in 
charakteristischer Weise. Im Kapitel 5.2.1 wird zunächst das Ver- bzw. Entfestigungs-
36 Die Stärke der Textur wird in Vielfachen einer regellosen Verteilung (engl.: multiples of random 
distribution; m.r.d.) angegeben. In Bild 5.12 sind für jedes Material jeweils das Minimum und 
Maximum in m.r.d. angegeben. Für eine regellose Verteilung hätte die inverse Polfigur überall die 
Intensität 1 m.r.d.. 
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verhalten am Beispiel der mit Hpa = 2x10-3 verformten Materialien dargestellt. Im 
Mittelpunkt des Kapitels 5.2.2 steht das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten. Die 
Ergebnisse der Analyse von Hysteresekurven sind im Anhang IV dargestellt. 
5.2.1 Wechselverformungskurven 
In Bild 5.13a sind die WVK der verschiedenen Materialien bei einer Dehnungs-
amplitude von Hpa = 2x10-3 gezeigt. Neben den unterschiedlichen Spannungsniveaus 
fallen Unterschiede hinsichtlich des Ver- bzw. Entfestigungsverhaltens der 
verschiedenen Materialien auf. So findet bei dem ET-ECAP-Ni während der gesamten 
Verformung eine Entfestigung statt, die typisch für vorverformte Metalle ist. Bei dem 
RT-ECAP-Ni wird zunächst eine Phase beobachtet, in der das Verformungsverhalten 
nahezu stationär ist, bevor in einer zweiten Phase Entfestigung auftritt. In dieser zweiten 
Phase ist die Entfestigungsrate höher als in dem ET-ECAP-Ni. Der starke Abfall der 
Spannungsamplitude am Ende der Wechselverformungskurven in beiden 
ECAP-Materialien ist auf das Auftreten von Makrorissen zurückzuführen. Dafür 
sprechen einerseits die starke Abnahme der maximalen Zugspannung bei nahezu 
unveränderter maximaler Druckspannung am Ende der Wechselverformung und 
andererseits die Existenz von Rissen mit makroskopischen Abmessungen in den 
ermüdeten Proben (lichtmikroskopische Untersuchungen). Dementsprechend wurden 
die Zyklenzahl und die Spannungsamplitude unmittelbar vor dem starken Abfall der 
maximalen Zugspannung als Bruchlastspielzahl NB und als Bruchspannung VaB
festgelegt. In Bild 5.13 sind diese NB-Werte jeweils durch gepunktete Linien markiert. 
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Bild 5.13:  Spannungsamplitude (a) und Mittelspannung(b) in Abhängigkeit von der Zyklenzahl für die 
verschiedenen Materialien bei zyklischer Verformung mit Hpa = 2x10-3
Vergleicht man die Entfestigung vom Verformungsbeginn bis zur Bruchlastspielzahl bei 
den beiden ECAP-Materialien, so ist diese sowohl absolut (RT-ECAP: 70MPa;
ET-ECAP: 130MPa) als auch relativ (RT-ECAP: 10%; ET-ECAP: 25%) in dem 
ET-ECAP-Ni größer als in dem RT-ECAP-Ni. 
Bemerkenswert ist, dass nach einer leichten Verfestigung auch in PED-Ni eine 
Entfestigung beobachtet wird. Die Entfestigungsrate von PED-Ni liegt in der Größen-
ordnung, die bei ET-ECAP-Ni auftritt (vgl. Bild 5.13). 
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Erwartungsgemäß wird in dem rekristallisierten MK-Ni nach einer ausgeprägten 
Verfestigung mit hoher Verfestigungsrate ein Sättigungszustand erreicht. 
Auffällig ist die sehr geringe (RT-ECAP-Ni) bzw. geringe (ET-ECAP-Ni) Lebens-
dauer bei den ECAP-Materialien. Zur Lebensdauer von PED-Ni bzw. MK-Ni können 
keine Aussagen getroffen werden, da die Verformung vor dem Bruch beendet wurde. 
Als weitere Besonderheit im Verformungsverhalten wird bei den beiden massiv 
vorverformten ECAP-Materialien am Beginn der Wechselverformung eine deutliche 
Asymmetrie zwischen der maximalen Zug- bzw. Druckspannung beobachtet  es 
existieren also am Beginn der Verformung relativ hohe Mittelspannungen Vm. In 
beiden ECAP-Materialien nehmen diese Mittelspannungen mit wachsender Zyklenzahl 
schnell ab (vgl. Bild 5.13b). Der starke Abfall der Mittelspannung am Ende der 
Wechselverformung ist bei beiden ECAP-Materialien die Folge des Auftretens von 
Makrorissen (s.o.). 
Die oben getroffenen Aussagen zum Wechselverformungsverhalten der verschiedenen 
Materialien bei der Dehnungsamplitude Hpa = 2x10-3 gelten im Prinzip, bis auf eine 
Ausnahme (kleinste Verformungsamplitude bei den ECAP-Materialien)37, auch für die 
anderen Verformungsamplituden. Mit anderen Worten: Es gibt nur quantitative aber 
keine qualitativen Unterschiede im Verformungsverhalten bei den verschiedenen 
Verformungsamplituden.
5.2.2 Zyklische Spannungs-Dehnungs-Kurven 
Für die Konstruktion der ZSD-Kurven wurden folgende Vereinbarungen getroffen: 
(i) Bei Proben, bei denen eine Sättigung eintrat, wurde wie üblich die 
Sättigungsspannungsamplitude als Spannung in der ZSD-Kurve verwendet. (ii) Bei den 
Proben, bei denen Makrorisse auftraten, wurde die Bruchspannung VaB als Spannung in 
der ZSD-Kurve verwendet. Dies gilt für den Großteil der ECAP-Proben. (iii) Bei den 
Proben, bei denen die Verformung vor dem Erreichen eines Sättigungszustandes bzw. 
vor dem Bruch beendet wurde, ist die Spannung am Ende der Verformung in der 
ZSD-Kurve eingetragen. Dieser Fall gilt für einige der ET-ECAP-Ni-Proben und alle 
PED-Ni-Proben. Verallgemeinernd kann man sagen, dass für die ZSD-Kurve jeweils 
die Spannungsamplitude Vae am Ende des Wechselverformungsexperimentes verwendet 
wurde, die noch nicht durch Makrorisse dominiert war. In Bild 5.14 sind die so 
konstruierten ZSD-Kurven für die verschiedenen Materialien zu sehen. Im Anhang IV 
sind die wichtigsten Daten tabelliert. 
Neben den deutlichen Unterschieden im Spannungsniveau zwischen den vier 
Materialien fallen in Bild 5.14 der geringe Anstieg und die große Streuung der Mess-
punkte bei der ZSD-Kurve des ET-ECAP-Ni auf. In diesem Zusammenhang ist zu 
37 Bei der kleinsten Dehnungsamplitude (Hpa = 1x10-4) wird in beiden ECAP-Materialien ein stationäres 
Wechselverformungsverhalten beobachtet, d.h. es tritt keine Entfestigung ein. 
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beachten, dass für die ECAP-Proben im Allgemeinen die Bruchspannungen aufgetragen 



































Bild 5.14:  ZSD-Kurven (durchgezogene Linien) und Zugkurven (gestrichelte Linien) von RT-ECAP-Ni, 
ET-ECAP-Ni, MK-Ni und PED-Ni (2 Punkte der ZSD-Kurve; gepunktete Linie); einander 
entsprechende ZSD-Kurven und Zug-Kurven sind durch einen Pfeil verbunden 
Zur Verdeutlichung des zyklischen Ent- bzw. Verfestigungsverhaltens für den gesamten 
Amplitudenbereich sind in Bild 5.14 neben den ZSD-Kurven die entsprechenden 
Zugkurven (vgl. Kapitel 5.1.7) als gestrichelte Linien mit eingezeichnet. Man erkennt, 
dass in beiden ECAP-Materialien und in dem PED-Ni mit sinkender Dehnungs-
amplitude die absolute Entfestigung 'Va,abs = Vae  VZug betragsmäßig abnimmt. Bei 
der kleinsten Dehnungsamplitude Hpa = 1x10-4 ist in beiden ECAP-Materialien praktisch 
keine Entfestigung mehr zu beobachten, d.h. die Wechselverformung ist stationär. Für 
das PED-Ni ist das Verformungsverhalten bei der kleinen Dehnungsamplitude nicht 
stationär, wie man aus dem Bild fälschlicherweise entnehmen könnte, sondern es wird 
zunächst eine Verfestigung (+30MPa) und anschließend eine Entfestigung (40MPa)
beobachtet. In dem MK-Ni nimmt erwartungsgemäß die absolute Verfestigung mit 
steigender Dehnungsamplitude im Allgemeinen zu. 
Vergleicht man die relative Entfestigung 'Va,rel = (Vae  VZug) / VZug der beiden 
ECAP-Materialien miteinander (Werte sind im Anhang IV tabelliert), so fällt auf, dass 
die relative Entfestigung in dem ET-ECAP-Ni im Allgemeinen etwa um den Faktor 2 
größer ist als in dem RT-ECAP-Ni. Bei der Interpretation dieses Resultats ist zu 
beachten, dass die Bruchlastspielzahl und damit auch die kumulierte plastische 
Dehnung in dem ET-ECAP-Ni bei einer bestimmten Dehnungsamplitude immer größer 
ist als in dem RT-ECAP-Ni, wie man der Tabelle im Anhang IV entnehmen kann. 
Hinsichtlich des Einflusses der Verformungsamplitude auf die Mittelspannungen in 
den ECAP-Materialien sind die folgenden Fakten hervorzuheben. In dem RT-ECAP-Ni 
wurden am Beginn der Verformung stets positive Mittelspannungen zwischen 25 MPa 
und 50 MPa gemessen. Grundsätzlich trat eine schnelle Reduktion der Mittel-
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spannungen innerhalb der ersten Hälfte der Lebensdauer ein. Die Rate der Reduktion 
nahm kontinuierlich ab und der Grad der Reduzierung der Mittelspannungen war durch 
die Verformungsamplitude bestimmt. So wurden bei den großen Dehnungsamplituden 
(Hpa t 1x10-3) die Mittelspannungen vollständig abgebaut, während bei den kleinen 
Amplituden am Ende der Verformung immer noch Mittelspannungen zwischen 25 MPa 
und 10 MPa vorhanden waren. Prinzipiell sind die hinsichtlich der Mittelspannungen 
bei RT-ECAP-Ni getroffenen Aussagen auch für ET-ECAP-Ni gültig. Allerdings traten 
bei einigen ET-ECAP-Ni-Proben am Beginn der Verformung negative Mittel-
spannungen auf. Auch in diesen Fällen wurde eine betragsmäßige Reduktion der 
Mittelspannungen beobachtet. Generell scheint in ET-ECAP-Ni die Tendenz zum 
vollständigen Abbau der Mittelspannungen größer zu sein als in RT-ECAP-Ni. Dabei 
ist allerdings zu bedenken, dass die kumulierte plastische Dehnung in ET-ECAP-Ni 
teilweise erheblich größer war als in RT-ECAP-Ni. 
5.3 Untersuchungen zu Gefügetransformationen infolge zyklischer 
plastischer Verformung 
Im Mittelpunkt dieses Kapitels steht die Darstellung der Gefügetransformationen in den 
verschiedenen Materialien in Abhängigkeit von der Verformungsamplitude. Die 
Gefügeuntersuchungen in den zyklisch verformten Proben erfolgten in gleicher Weise 
wie bei den Materialien im Ausgangszustand. Zur besseren Übersicht werden in den 
Diagrammen in diesem Kapitel die Gefügeparameter der Proben im Ausgangszustand 
(Kapitel 5.1) nochmals mit angegeben. 
5.3.1 Kornstruktur und Missorientierungswinkelverteilung (MOWV) von 
MK-Ni und ECAP-Ni 
Das Bild 5.15 zeigt für die beiden ECAP-Materialien und das MK-Ni, verformt bei 
einer Dehnungsamplitude von Hpa = 2x10-3, je ein typisches Bild der durch die GWKG 
(dicke Linien) gebildeten Kornstruktur. Die dünnen Linien markieren die KWKG. Die 
Bildgrößen wurden so gewählt, dass ein direkter Vergleich mit den Bildern der Korn-
struktur vor der Verformung (Bild 5.1) möglich ist. 
MK-Ni RT-ECAP-Ni ET-ECAP-Ni 
Bild 5.15:  Kornstruktur verschiedener Materialien nach zyklischer plastischer Verformung mit Hpa=2x10-3
(man beachte: unterschiedlicher Maßstab der Bilder) 
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In dem MK-Ni sind keine signifikanten Änderungen in der Kornstruktur sichtbar. Bei 
dem RT-ECAP-Ni erkennt man eine leichte und bei ET-ECAP-Ni eine deutliche 
Vergröberung der Kornstruktur durch die Wechselverformung. 
Diese qualitativen Aussagen werden durch die Ergebnisse der Korngrößenanalyse mit 
der Schnittlinienmethode bestätigt. Bild 5.16 zeigt die Korngrößenverteilungen der 
verschiedenen Materialien in Form von Summenhäufigkeitspolygonen und in Tabelle 
5.7 sind die wichtigsten Parameter der Korngrößenverteilungen zusammengestellt. In 
Bild 5.17 ist für die verschiedenen Materialien jeweils die relative Änderung der 
mittleren Korngröße 'D bezogen auf den Ausgangszustand infolge der Wechsel-
verformung bei verschiedenen Dehnungsamplituden dargestellt. 





































































Bild 5.16:  Korngrößenverteilungen (Summenhäufigkeit h6 )von MK-Ni (a), RT-ECAP-Ni (b)und 
ET-ECAP-Ni (c) im Ausgangszustand und nach zyklischer plastischer Verformung 
Wie man Tabelle 5.7 entnehmen kann, steigt in dem ET-ECAP-Ni die mittlere Korn-
größe von rund 0,8 µm im Ausgangszustand auf rund 2 µm durch die Wechselverfor-
mung an, was einer prozentualen Zunahme von rund 150% entspricht (vgl. Bild 5.17). 
Der Vergröberungsvorgang ist bei der kleinen Verformungsamplitude scheinbar etwas 
ausgeprägter. Unabhängig von der Dehnungsamplitude führt die Wechselverformung 
aber zu einer sehr breiten Korngrößenverteilung mit Korngrößen bis zu 20 µm (vgl. 
Bild 5.16). Wie in dem unverformten Material existieren auch in den verformten Proben 
relativ viele unregelmäßig geformte Körner und Korngrenzenfragmente, deren Anteil 
gegenüber den unverformten Proben scheinbar sogar noch zugenommen hat. Betrachtet 
man die Korngrößenverteilungen des ET-ECAP-Ni im Bild 5.16, so erkennt man, dass 
nach der Verformung über ca. 65 % der Körner größer als ein Mikrometer sind. Unter 
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Beachtung aller Resultate ist das verformte ET-ECAP-Ni als ein Material mit mikro-
kristalliner Kornstruktur zu betrachten. 
Tabelle 5.7:  Parameter der Korngrößenverteilung bestimmt mit der Schnittlinienmethode für die 
verschiedenen Materialien nach der Wechselverformung
Hpa Material n <D> / µm s / µm
MK-Ni 2389 2,51 2,07
RT-ECAP-Ni 1265 0,62 0,532,5x10-4
ET-ECAP-Ni 926 2,24 2,08
MK-Ni 2094 2,53 2,30
RT-ECAP-Ni 1038 0,74 0,542x10-3
















Bild 5.17:  Relative Änderung der mittleren Korngröße bezogen auf den Ausgangszustand von MK-Ni, 
RT-ECAP-Ni und ET-ECAP-Ni infolge der Wechselverformung mit zwei verschiedenen 
Dehnungsamplituden  
In dem RT-ECAP-Ni nimmt die mittlere Korngröße durch die Verformung deutlich 
weniger zu als in dem ET-ECAP-Ni (vgl. Tabelle 5.7 und Bild 5.17). Bei der kleinen 
Verformungsamplitude beträgt die Zunahme ca. 25% und bei der großen Dehnungs-
amplitude rund 50%. Bemerkenswert ist, dass die Kornstruktur nach der Verformung 
mit der kleinen Amplitude heterogener ist als nach der Verformung mit der großen 
plastischen Dehnungsamplitude. So erscheint die Kornstruktur in der mit Hpa=2,5x10-4
verformten Probe in großen Gebieten im Vergleich zu der Struktur vor der Verformung 
wenig verändert. Andererseits gibt es einige Gebiete, in denen eine deutliche Kornver-
gröberung (Korngrößen bis zu 6 µm) stattgefunden hat. Die Verformung mit der großen 
Dehnungsamplitude führt zu einer homogeneren Vergröberung der Kornstruktur 
(maximale Korngröße 3,4 µm). Trotz der oben beschriebenen Vergröberungseffekte 
kann das RT-ECAP-Ni auch nach der Verformung als smk Material bezeichnet werden, 
da rund 80% der Körner kleiner als 1 µm sind (vgl. Bild 5.16). 
In dem MK-Ni führt die Wechselverformung unabhängig von der plastischen 
Dehnungsamplitude unter Beachtung des Fehlers zu keinen signifikanten Änderungen 
in der Korngrößenverteilung (vgl. Bild 5.16 und Tabelle 5.7). 
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Die MOWV sind für die verschiedenen Materialien und die verschiedenen Ver-
formungszustände in Bild 5.18 gezeigt. Man erkennt, dass bei allen Materialien nur 
geringe Veränderungen in der MOWV durch die Wechselverformung eingetreten sind. 
Dies gilt erstaunlicherweise auch für das ET-ECAP-Ni, in dem sich die Korngrößen-
verteilung infolge der Wechselverformung stark geändert hat. Bei dem MK-Ni fällt auf, 
dass durch die Verformung mit der großen Dehnungsamplitude der Anteil von KWKG 
leicht auf ca. 10% angestiegen ist, wobei hauptsächlich KWKG mit kleinen MOW 
(M < 5°) hinzugekommen sind. Dieser Anstieg ist mit der Bildung ermüdungstypischer 
Versetzungszellstrukturen in den Körnern verbunden (vgl. Kapitel 5.4.1). 
















































































Bild 5.18:  MOWV von MK-Ni (a), RT-ECAP-Ni (b) und ET-ECAP-Ni (c) im Ausgangszustand und nach 
zyklischer Verformung mit zwei verschiedenen plastischen Dehnungsamplituden 
Wie die Kornstruktur vergröbert auch die Subkornstruktur infolge der Wechsel-
verformung. Als obere Schranke für die mittlere Größe der RSK ergeben sich rund 
400 nm bzw. 500 nm für das RT-ECAP-Ni und 1 µm (beide Amplituden) für das 
ET-ECAP-Ni nach Verformung mit Hpa = 2,5x10-4 bzw. Hpa = 2x10-3 im Vergleich zu 
350 nm und 450 nm vor der zyklischen Verformung. 
5.3.2 Substruktur von ECAP-Ni und MK-Ni 
Bild 5.19 zeigt TEM-Hellfeldbilder der beiden ECAP-Materialien nach zyklischer 
plastischer Verformung mit zwei unterschiedlichen Dehnungsamplituden und zum 
Vergleich auch Bilder der Materialien im Ausgangszustand. 
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RT-ECAP-Ni Ausgangszustand  ET-ECAP-Ni, Ausgangszustand  
    
RT-ECAP-Ni, wechselverformt, Hpa = 2,5x10-4  ET-ECAP-Ni, wechselverformt, Hpa = 2,5x10-4
 
RT-ECAP-Ni, wechselverformt, Hpa = 2x10-3 ET-ECAP-Ni, wechselverformt, Hpa = 2x10-3
Bild 5.19:  TEM-Hellfeldbilder von RT-ECAP-Ni und ET-ECAP-Ni im Ausgangszustand und nach 
Wechselverformung mit Hpa=2,5x10-4 bzw. Hpa=2x10-3;
(für wechselverformte Zustände: jeweils Bild mit vornehmlich schwach transformierter 
Substruktur (links) und vornehmlich stark transformierter Substruktur (rechts)) 
Man erkennt, dass in beiden ECAP-Materialien die Wechselverformung lokal zu 
deutlichen Veränderungen bzw. Transformationen in der im TEM sichtbaren Sub-
struktur geführt hat, wobei die Art und der Umfang der Transformationen vom Material 
und von der Verformungsamplitude abhängen. Die auffälligsten Veränderungen sind 
(i) eine lokale, teilweise deutliche Zunahme der Größe und des Flächenanteils der 
nahezu versetzungsfreien Gebiete und (ii) die lokale Ausbildung von ermüdungs-
typischen Versetzungswand- bzw. Versetzungszellstrukturen mit dünnen scharfen 
Versetzungswänden38. Neben diesen Gebiete mit der stark transformierten Substruktur 
existieren in allen untersuchten ECAP-Proben auch Gebiete, in denen die Substruktur 
im Vergleich zu der Substruktur der Proben im Ausgangszustand kaum verändert 
38 Auf die ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen wird im Kapitel 5.4 ausführlich eingegangen. 
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erscheint (schwach transformierte Substruktur)39. Somit kann man sagen, dass in beiden 
ECAP-Materialien bei der Wechselverformung eine räumlich heterogene Substruktur-
transformation stattgefunden hat. 
Hinsichtlich des Einflusses der Verformungsamplitude und des Materialtyps auf die 
Transformation der Substruktur lassen sich folgende halbquantitative Aussagen treffen: 
(i) Bei dem RT-ECAP-Ni nimmt mit steigender Verformungsamplitude der Flächen-
anteil der stark transformierten Gebiete zu. Bemerkenswert ist, dass auch in der mit 
Hpa=1x10-4 verformten RT-ECAP-Ni-Probe einige (wenige) Gebiete mit der stark 
transformierten Versetzungsstruktur vorkommen (Flächenanteil < 10%), obwohl diese 
Probe bei der Wechselverformung nicht entfestigte. (ii) In ET-ECAP-Ni bestehen die 
gleichen Tendenzen wie in RT-ECAP-Ni, jedoch ist bei den kleinen Verformungs-
amplituden der Flächenanteil der stark transformierten Gebiete in ET-ECAP-Ni größer 
als in den entsprechenden Proben des RT-ECAP-Ni. (iii) Generell kann man sagen, dass 
die Gebiete mit der stark transformierten Versetzungsstruktur statistisch im Material 
verteilt sind. Unterschiede bestehen aber bezüglich der Größe der stark transformierten 
Gebiete. So sind die stark transformierten Gebiete bei den mit kleinen Dehnungs-
amplituden verformten RT-ECAP-Ni-Proben und generell bei dem ET-ECAP-Ni oft 
mehrere Mikrometer groß, während in den mit großen Dehnungsamplituden verformten 
RT-ECAP-Ni-Proben die Gebiete mit der stark transformierten Versetzungsstruktur die 
Größe von einem Mikrometer kaum überschreiten. 
Die quantitative Charakterisierung der im TEM sichtbaren Substruktur, die analog dem 
Vorgehen bei den Materialien im Ausgangszustand erfolgte, bestätigt die oben 
getroffenen halbquantitativen Aussagen. Aufgrund der schärferen Konturen und der 
deutlicheren Versetzungsdichteunterschiede war die Identifizierung der SE bzw. fSE in 
den zyklisch verformten Materialien wesentlich einfacher als in den Bildern der Sub-
struktur der Materialien im Ausgangszustand. In Bild 5.20 sind SE beider Typen in 
einem TEM-Hellfeldbild markiert. Im Anhang III sind für ein TEM-Hellfeldbild 
beispielhaft die Erstellung eines kompletten SE–Grenzenbildes und die Identifizierung 
der fSE (markiert durch Kreuze) gezeigt. In diesem Zusammenhang ist nochmals zu 
betonen, dass Versetzungswände nicht als SE, sondern als SE-Grenzen betrachtet 
wurden.
Tabelle 5.8 enthält eine Zusammenstellung der wichtigsten Parameter der Größen-
verteilungen der SE bzw. fSE sowie den Volumenanteil der fSE. Die Größen-
verteilungen der SE sind im Anhang V enthalten. In den Diagrammen in Bild 5.21 ist 
die relative Änderung (bezogen auf den Ausgangszustand) der mittleren Größe der SE 
'd SE, der mittleren Größe der fSE 'd fSE und des Volumenanteils der fSE 'f fSE infolge 
der Wechselverformung bei verschiedenen Dehnungsamplituden dargestellt. 
39 Im Bild 5.19 ist je ein typisches TEM-Bild eines Gebietes mit stark bzw. schwach transformierter 
Substruktur gezeigt. 
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Bild 5.20:  TEM-Hellfeldbild von ermüdetem RT-ECAP-Ni (Hpa=2,5x10-4) mit verschiedenen Typen von SE 
(Markierung: r...rSE; f...fSE) 
Tabelle 5.8:  Parameter der Substruktur von RT-ECAP-Ni und ET-ECAP-Ni nach Verformung mit 
Hpa=2,5x10-4 bzw. Hpa=2x10-3
Hpa Material nSE < dSE>/µm sSE/µm n fSE < d fSE>/µm s fSE /µm f fSE
RT-ECAP-Ni 673 0,18 0,13 113 0,28 0,17 0,32
2,5x10-4
ET-ECAP-Ni 737 0,22 0,15 183 0,31 0,19 0,40
RT-ECAP-Ni 1939 0,23 0,16 1019 0,27 0,17 0,57
2x10-3






















































Bild 5.21:  Relative Änderung von Parametern der Substruktur (bezogen auf den Ausgangszustand) für 
RT-ECAP-Ni und ET-ECAP-Ni infolge der Wechselverformung bei zwei verschiedenen 
Dehnungsamplituden  
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Aus dem Diagramm in Bild 5.21a kann man entnehmen, dass in beiden 
ECAP-Materialien die mittlere Größe der SE infolge der Wechselverformung 
zugenommen hat. Diese Zunahme ist bei dem ET-ECAP-Ni mit 20% für beide 
Verformungsamplituden gleich und insgesamt nicht so ausgeprägt wie bei dem 
RT-ECAP-Ni, wo die Zunahme ca. 40% bzw. 80% nach Verformung mit Hpa=2,5x10-4
bzw. Hpa=2x10-3 beträgt. Betrachtet man die fSE getrennt, so zeigt sich, dass die 
Vergröberung der Substruktur hauptsächlich durch die Zunahme des Volumenanteils 
der fSE bedingt ist. Interessanterweise sind die mittleren Größen der SE und die 
mittleren Größen bzw. die Volumenanteile der fSE mit rund 220 nm, 300 nm bzw. etwa 
60% in beiden ECAP-Materialien nach der zyklischen Verformung mit der großen 
Dehnungsamplitude (Hpa=2x10-3) nahezu gleich. 
In dem MK-Ni wurden bei den TEM-Untersuchungen erwartungsgemäß in nahezu allen 
Körnern der zyklisch verformten Proben ermüdungstypische Versetzungsstrukturen 
gefunden. Auf diese wird im Kapitel 5.4 detailliert eingegangen. 
5.3.3 Kornstruktur und Substruktur von PED-Ni 
Aufgrund der komplizierten Kornstruktur des PED-Ni, insbesondere der starken 
Heterogenität des Materials, können auf der Basis der vorliegenden experimentellen 
Daten keine statistisch abgesicherten Aussagen zur Stabilität der Kornstruktur bzw. zu 
den verformungsinduzierten Veränderungen in der Kornstruktur gemacht werden. 
Ausgehend von den vorliegenden experimentellen Ergebnissen lassen sich jedoch 
folgende Aussagen treffen: (i) Im Gegensatz zur Kornstruktur der ECAP-Materialien 
scheint die Kornstruktur des PED-Ni bei der zyklischen Verformung stabil zu sein40.
(ii) Die MOWV scheint sich infolge der Wechselverformung nicht signifikant zu 
verändern. So sind auch nach der Wechselverformung etwa 90% der Grenzen Groß-
winkelkorngrenzen.
Die Ergebnisse der Untersuchungen zur im TEM sichtbaren Substruktur können wie 
folgt zusammengefasst werden. Die Veränderungen in der Substruktur sind in dem 
PED-Ni nicht so ausgeprägt wie in den ECAP-Materialien. So findet man zwar  wie in 
den ermüdeten ECAP-Proben  teilweise ermüdungstypische Versetzungswand- und 
Versetzungszellstrukturen mit dünnen scharfen Wänden (vgl. Kapitel 5.4.2.1), wie sie in 
dem unverformten Material nicht existierten, aber im Gegensatz zu den 
ECAP-Materialien scheint sich in PED-Ni der Anteil der fSE infolge der Wechsel-
verformung nicht zu ändern (z.B.: f fSE = 0,6 nach Wechselverformung mit Hpa=2x10-3).
40 Bei den Untersuchungen mit der EBSD-Technik ergaben sich in den wechselverformten Proben als 
obere Schranke (vgl. Fußnote 29) für die mittlere Korngröße <D> |500 nm. Dieser Wert ist geringer 
als der im Ausgangszustand. Dieses Resultat ist mit großer Wahrscheinlichkeit die Folge der starken 
Heterogenität des PED-Ni. Insbesondere deutet dieses Ergebnis darauf hin, dass in dem untersuchten 
PED-Ni, ähnlich wie in bereits früher untersuchtem PED-Ni [KLE-02a], senkrecht zur Abscheidungs-
richtung Schichten existieren, in denen gehäuft große bzw. kleine Körner vorkommen und bei den 
Untersuchungen (durch das Abpolieren nach den Wechselverformungsexperimenten) unterschiedliche 
„Schichten“ untersucht wurden. 
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5.3.4 Größe kohärent streuender Teilchen 
Die Größe kohärent streuender Bereiche wurde in den wechselverformten Proben wie 
bei den Proben im Ausgangszustand mit verschiedenen Auswerteverfahren bestimmt. 
Um die Veränderungen infolge der Wechselverformung zu veranschaulichen, sind in 
den Diagrammen die Werte der jeweiligen Größen im Ausgangszustand durch eine 
Niveaulinie mit angegeben. Im Anhang VI sind die Ergebnisse komplett tabelliert. Bei 
dem PED-Ni beziehen sich die Angaben auf Untersuchungen an Flächen parallel zur 
Abscheidungsrichtung.
Wie man den Daten im Anhang VI entnehmen kann, liefern die verschiedenen 
Auswerteverfahren geringfügig unterschiedliche Ergebnisse. So lässt sich beim 
modifizierten WH-Verfahren und dem KW-Verfahren für die ECAP-Materialien unter 
Berücksichtigung des Fehlers keine Veränderung der Größe der kohärent streuenden 
Bereiche infolge der Wechselverformung feststellen. Dagegen ergibt sich beim 
WA-Verfahren für die ECAP-Materialien eine Zunahme der Teilchengröße mit 




















Bild 5.22:  Größe kohärent streuender Bereiche berechnet mit dem WA-Verfahren für RT-ECAP-Ni und 
MK-Ni in verschiedenen Verformungszuständen; gestrichelte Linien markieren die 
Teilchengröße im Ausgangszustand; Pfeile verbinden einander entsprechende Daten 
Für das PED-Ni ergeben sich bei den fourieranalytischen Verfahren höhere Werte für 
die Teilchengröße als im Ausgangszustand und außerdem eine steigende Tendenz der 
Teilchengröße mit zunehmender Verformungsamplitude. Beim modifizierten 
WH-Verfahren ist unter Beachtung des Fehlers keine Veränderung der Teilchengrößen 
gegenüber den Werten im Ausgangszustand zu verzeichnen. 
41 Das Herausfallen des Wertes für Hpa = 5x10-3 kann damit zusammenhängen, dass die Lebensdauer 
dieser Probe ungewöhnlich gering war. In diesem Zusammenhang ist generell anzumerken, dass 
Aussagen über die Amplitudenabhängigkeit bzw. Materialabhängigkeit der Entwicklung bestimmter 
Gefügekenngrößen anhand der vorliegenden experimentellen Daten nur eingeschränkt möglich sind, da 
die kumulierten plastischen Dehnungen von Material zu Material (bei gleicher Amplitude) und von 
Amplitude zu Amplitude (bei gleichem Material) im Allgemeinen unterschiedlich waren. 
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Im Gegensatz zu den ECAP-Materialien und dem PED-Ni, wo die mittlere Größe 
kohärent streuender Teilchen infolge der Wechselverformung entweder unverändert 
bleibt oder leicht ansteigt, nimmt bei dem MK-Ni die mittlere Teilchengröße durch die 
Wechselverformung leicht ab. Es deutet sich die Tendenz an, dass diese Abnahme mit 
steigender Belastungsamplitude zunimmt (vgl. Bild 5.22). 
5.3.5 Gitterdehnungen, innere Spannungen und Versetzungsdichten 
Die Bestimmung der Gitterdehnungen, inneren Spannungen und Versetzungsdichten in 
den zyklisch verformten Proben erfolgte analog zu dem Vorgehen bei den Proben im 
Ausgangszustand. Eine vollständige Zusammenstellung aller Ergebnisse ist im 
Anhang VI zu finden. In den Diagrammen dieses Kapitels sind wiederum die Werte der 
jeweiligen Größen im Ausgangszustand durch eine Niveaulinie markiert, um die 
Veränderungen infolge der Wechselverformung zu verdeutlichen. 
In den beiden ECAP-Materialien und dem PED-Ni führt die Wechselverformung 
generell zu einer drastischen Reduktion der RMS-Spannungen, wie das im Bild 5.23 
am Beispiel des RT-ECAP-Ni verdeutlicht ist. In MK-Ni nehmen dagegen die inneren 
Spannungen durch die Wechselverformung mit Dehnungsamplituden Hpa t 1x10-3
deutlich zu und erreichen interessanterweise bei der größten Amplitude (Hpa = 5x10-3)
einen Wert wie in den ECAP-Materialien. Die mit kleinen Dehnungsamplituden 
(Hpa < 1x10-3) verformten MK-Ni-Proben können, wie im Ausgangszustand, als nahezu 






















Bild 5.23:  RMS-Spannungen berechnet mit dem modifizierten WH-Verfahren für RT-ECAP-Ni und 
MK-Ni in verschiedenen Verformungszuständen; gestrichelte Linien markieren die 
RMS-Spannungen im Ausgangszustand; Pfeile verbinden einander entsprechende Daten
Im Bild 5.24 sind die RMS-Dehnungen, ermittelt mit dem WA-Verfahren, für 
RT-ECAP-Ni (stellvertretend für beide ECAP-Materialien), PED-Ni und MK-Ni für 
verschiedene FOURIER-Längen (/ = 4 nm, / = T WA) dargestellt. Geht man davon aus, 
dass die RMS-Dehnungen auf verschiedener Maßstabsskala ein Maß für die inneren 
Spannungen auf verschiedenem Maßstabsniveau (kurzreichweitig, langreichweitig) 
sind, so lassen sich im Vergleich zu den Ergebnissen aus dem modifizierten 
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WH-Verfahren folgende wichtige Ergebnisse benennen: (i) In MK-Ni verändern sich 
die kurzreichweitigen Eigenspannungen (/ = 4 nm) nicht, während die langreich-
weitigen Eigenspannungen (/ = T WA) mit wachsender Dehnungsamplitude deutlich 
zunehmen. (ii) In PED-Ni ist die Reduktion der langreichweitigen Eigenspannungen 
geringer als in den ECAP-Materialien. (iii) Nach der zyklischen Verformung mit großen 
Dehnungsamplituden (Hpa > 1x10-3) sind die langreichweitigen Eigenspannungen in 




















































Bild 5.24:  RMS-Dehnungen für verschiedene FOURIER-Längen(/=4 nm (a); /=T WA (b)) berechnet mit 
dem WA-Verfahren für verschiedene Materialien in verschiedenen Verformungszuständen; 
gestrichelte Linien markieren die RMS-Dehnungen im Ausgangszustand; Pfeile verbinden 
einander entsprechende Daten 
Unter der Annahme, dass in allen Materialien die Gitterdehnungen ausschließlich durch 
Versetzungen erzeugt werden, wurden mit dem KW-Verfahren mittlere Versetzungs-
dichten berechnet. Im Anhang VI sind die entsprechenden Werte komplett und in 
Tabelle 5.9 auszugsweise tabelliert. 
Tabelle 5.9:  Mittlere Versetzungsdichten <U> berechnet mit dem KW-Verfahren für verschiedene 
Materialien und verschiedene Verformungszustände
RT-ECAP-Ni ET-ECAP-Ni PED-Ni MK-Ni FK-Ni 
Hpa <U> / 1014 m-2 <U> / 1014 m-2 <U> / 1014 m-2 <U> / 1014 m-2 <U> / 1014 m-2
2,5x10-4 2,9 r 0,3 2,7 r 0,2 3,4 r 0,4 0,6 r 0,1 0,8 r 0,1
2x10-3 2,4 r 0,2 1,6 r 0,1 2,5 r 0,3 0,8 r 0,1 0,8 r 0,1
Vergleicht man die Versetzungsdichten der wechselverformten Materialien mit den 
entsprechenden Daten im Ausgangszustand (Tabelle 5.5), so erkennt man, dass die 
Wechselverformung in beiden ECAP-Materialien und in PED-Ni mit einer starken 
Reduktion der Versetzungsdichte verbunden ist. Diese beträgt in Abhängigkeit von 
Material und Verformungsamplitude zwischen 30% und 80%. In Bild 5.25a ist die 
Reduktion am Beispiel von RT-ECAP-Ni (stellvertretend für die anderen beiden 
Materialien) veranschaulicht. Im Gegensatz dazu beobachtet man in MK-Ni er-
wartungsgemäß eine Zunahme der Versetzungsdichte infolge der Wechselverformung, 
die tendenziell mit steigender Belastungsamplitude zunimmt (vgl. Bild 5.25a). 
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Beim Vergleich der Versetzungsdichten der wechselverformten Materialien unterein-
ander (vgl. Tabelle 5.9) fällt auf, dass (i) die Versetzungsdichten in ET-ECAP-Ni stets 
etwas kleiner sind als in RT-ECAP-Ni und PED-Ni, (ii) die Versetzungsdichten in 
MK-Ni geringer sind als in ET-ECAP-Ni und (iii) die Unterschiede bei den 
Versetzungsdichten zwischen den verschiedenen wechselverformten Materialien 
wesentlich geringer sind als in den Materialien im Ausgangszustand, wobei die Tendenz 
besteht, dass die Unterschiede in der Versetzungsdichte der verschiedenen Materialien 











































Bild 5.25:  Mittlere Versetzungsdichte U (a) und Abschneideradius RC (b) berechnet mit dem 
KW-Verfahren für RT-ECAP-Ni bzw. MK-Ni und verschiedene Verformungszustände; 
gestrichelte Linien markieren die Werte im Ausgangszustand; Pfeile verbinden einander 
entsprechende Daten 
Zum Vergleich wurde auch für zwei wechselverformte feinkristalline Proben mit einer 
mittleren Korngröße von ca. 35 µm die Versetzungsdichte mit dem KW-Verfahren 
berechnet. Es zeigte sich, dass die Versetzungsdichten in dem feinkristallinen und in 
dem mikrokristallinen Nickel unter Berücksichtigung des Fehlers nahezu gleich sind. 
In den ECAP-Materialien und in PED-Ni ist die Wechselverformung mit einer Zu-
nahme des Wertes für den Abschneideradius RC verbunden. Es besteht die Tendenz, 
dass diese Zunahme in allen drei Materialien mit steigender Dehnungsamplitude größer 
wird, wie das im Bild 5.25b am Beispiel des RT-ECAP-Ni veranschaulicht ist. In 
MK-Ni besteht die umgekehrte Tendenz  hier scheint RC mit zunehmender Belastungs-
amplitude abzunehmen. In RT-ECAP-Ni und PED-Ni sind die Abschneideradien in 
allen Verformungszuständen am kleinsten und in MK-Ni am größten. 
5.3.6 Zusammenstellung der Gefügekenngrößen nach zyklischer Verformung  
In diesem Kapitel sind die für die Diskussion bzw. Modellierung (Kapitel 6) relevanten 
Ergebnisse hinsichtlich der Gefügetransformationen kompakt zusammengestellt. 
Tabelle 5.10 enthält dazu die wichtigsten Gefügekenngrößen der mit Hpa=2x10-3
ermüdeten Proben und zum Vergleich die Daten der Materialien im Ausgangszustand. 
42 Das Herausfallen des Wertes von RT-ECAP-Ni für Hpa=5x10-3 könnte mit der sehr geringen 
Lebensdauer dieser Probe zusammenhängen (vgl. Fußnote 41). 
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Die Werte sind jeweils durch einen Pfeil miteinander verbunden (1. Wert: Ausgangs-
zustand; 2. Wert: nach Wechselverformung). Aufgrund der Heterogenität des Gefüges 
von PED-Ni sind die Ergebnisse der elektronenmikroskopischen Untersuchungen für 
dieses Material in Klammern gesetzt. 
Tabelle 5.10:  Gefügekenngrößen verschiedener Materialien im Ausgangszustand (Zahlen links vom Pfeil) 
und nach zyklischer plastischer Verformung mit Hpa = 2x10-3(Zahlen rechts vom Pfeil) 
Kenngröße MK-Ni RT-ECAP-Ni ET-ECAP-Ni PED-Ni
<D> / µm 2,40o2,53 0,50o0,74 0,82o1,91 (<0,65)o(<0,50)
<d RSK> / µm  <0,35o0,50 <0,45o0,98 (0,6)o(0,4)
<d SE> / nm  130o230 180o220 (190)o(240)
<d fSE> / nm  190o270 270o300 (210)o(270)
f fSE  0,18o0,57 0,30o0,54 (0,65o0,60)
<T> / nm 170o140 80o100 100o120 90o110
Vrms / MPa 0o40 140o50 130o50 170o70
<U> / 1014 m-2 0,1o0,8 10,0o2,4 6,2o1,6 7,8o2,4
RC / nm  o550 140o240 190o320 190o260
5.4 Analyse der ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen 
5.4.1 MK-Ni 
Bild 5.26 zeigt je ein REM-Bild des bei Hpa=2,5x10-4 bzw. Hpa=2x10-3 ermüdeten
MK-Ni. In diesen Bildern ist der Orientierungskontrast teilweise durch den 
Channeling-Kontrast überlagert und somit ist neben der Kornstruktur auch teilweise die 
Versetzungsstruktur sichtbar. Durch die Kontrastinvertierung erscheinen die 
versetzungsreichen Gebiete dunkel und die versetzungsarmen Gebiete hell. Man erkennt 
die stärkere Kondensation der Versetzungsstruktur nach Verformung mit der großen 
Verformungsamplitude.
 (a)  (b) 
Bild 5.26:  REM-Bilder (Kontrast invertiert) der ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen in MK-Ni, 
ermüdet bei einer plastischen Dehnungsamplitude von Hpa=2,5x10-4 (a) bzw. Hpa=2x10-3 (b) 
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Strukturtypen
In der mit der großen Verformungsamplitude (Hpa = 2x10-3) ermüdeten MK-Ni-Probe 
findet man Versetzungszellstrukturen (Bild 5.27f), wobei sowohl langgestreckte als 
auch relativ gleichachsige Zellen vorkommen sowie lange, relativ gerade und nahezu 
parallele Versetzungswände (Bild 5.27e). Häufig existieren innerhalb eines Korns 
Versetzungsstrukturen verschiedenen Typs nebeneinander. Nach der von BUQUE und 
Mitarbeitern [BUQ-01c] verwendeten Strukturklassifizierung (vgl. Kapitel 2.1.2.3) kann 
man sagen, dass in der mit Hpa = 2x10-3 ermüdeten MK-Ni-Probe drei Typen von 
Versetzungsstrukturen vorkommen: Bündelstrukturen, Fleckenstrukturen und 
fragmentierte Wandstrukturen. Nicht beobachtet werden dagegen Labyrinth- und 
Leiternstrukturen.
 (a)  (c)  (e) 
 (b)  (d)  (f) 
Bild 5.27:  TEM-Hellfeldaufnahmen ermüdungstypischer Versetzungsstrukturen in MK-Ni verformt mit 
Hpa=2,5x10-4 (a,b), Hpa=1x10-3 (c,d) bzw. Hpa=2x10-3 (e,f) 
In dem mit der kleinen Dehnungsamplitude (Hpa = 2,5x10-4 ) verformten MK-Ni findet 
man schwach kondensierte Bündel- bzw. Fleckenstrukturen (Bild 5.27a) und 
fragmentierte Wandstrukturen (Bild 5.27b). Interessant ist, dass innerhalb der relativ 
breiten wandartigen versetzungsreichen Gebiete (statistisch verteilt) selten Abschnitte 
von dünnen, stark kondensierten Versetzungswänden vorkommen (vgl. Bild 5.27b). 
Leiternartige Versetzungsanordnungen und Labyrinthstrukturen werden nicht 
beobachtet.
In der mit Hpa = 1x10-3 ermüdeten MK-Ni-Probe findet man die gleichen Strukturtypen 
wie in den mit Hpa = 2,5x10-4 bzw. Hpa = 2x10-3 ermüdeten Proben. Der Grad der 
Kondensation unterscheidet sich dabei von Korn zu Korn und manchmal auch innerhalb 
eines Korns. Typische Bilder der Versetzungsstrukturen sind in Bild 5.27 (c und d)  
dargestellt. Auch in dieser Probe wurden keine leiternartigen Versetzungsanordnungen 
bzw. Labyrinthstrukturen gefunden. 
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Einfluss der Korngröße 
Die TEM-Untersuchungen zeigten, dass bis zu einer Schwellkorngröße Dkrit, die 
zwischen 1 µm und 500 nm liegt, kein Einfluss der Korngröße auf das Erscheinungsbild 
der mesoskopischen Versetzungsstruktur erkennbar ist. So wurden in Körnern mit einer 
Korngröße von 1 µm bis 2 µm (Bild 5.28a-c) die gleichen Versetzungsstrukturen 
gefunden wie in größeren Körnern. Die Versetzungsstrukturen bestanden jedoch in 
diesen relativ kleinen Körnern aus einer geringen Anzahl von Strukturelementen 
(DR bzw. PR). Im Extremfall betrug die Anzahl der Strukturelemente eins, d.h. ein 
Korn enthielt dann beispielsweise nur noch ein versetzungsreiches Bündel (vgl. Bild 
5.28c links) oder eine versetzungsreiche Wand. 
 (a)  (b)
 (c)  (d)
Bild 5.28:  Mesoskopische Versetzungsstrukturen in MK-Ni ermüdet bei einer plastischen 
Dehnungsamplitude von Hpa=2,5x10-4 (a,c) bzw. Hpa=2x10-3 (b,d) 
In Körnern mit einer Korngröße unter dem Schwellwert (Dkrit | 1 µm) wurde ein 
qualitativer Umschlag bei der Versetzungsmusterbildung beobachtet  es bilden sich 
unabhängig von der Verformungsamplitude keine ermüdungstypischen Versetzungs-
strukturen mehr aus. In diesen kleinen Körnern (D < Dkrit | 1 µm) ist das Korninnere 
nahezu versetzungsfrei und entlang der Korngrenzen lagern sich häufig verknäuelte 
Versetzungen an (vgl. Bild 5.28d). Beschreibt man diese Versetzungsstruktur in der 
Terminologie der ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen, so kann man sagen, dass 
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diese Körner jeweils eine Versetzungszelle enthalten, wobei sich die Zellwand an die 
Korngrenze anschmiegt. Im Folgenden soll diese Struktur deshalb als Einzellenstruktur 
bezeichnet werden. In diesem Zusammenhang ist nochmals zu betonen, dass die Ein-
zellenstruktur unabhängig von der Verformungsamplitude in allen kleinen Körnern 
(D < Dkrit) gefunden wurde. Die Zahl der Körner mit D < Dkrit ist in dem MK-Ni sehr 
gering.
Zusammenhang: axiale Orientierung  Versetzungsstrukturtyp 
Die REM-Untersuchungen in der mit Hpa = 2x10-3 verformten Probe zeigen, dass es in 
MK-Ni keine strenge Korrelation zwischen dem Strukturtyp und der axialen 
Orientierung der Körner gibt, wie sie in fein- und grobkörnigem Nickel beobachtet wird 
(vgl. Kapitel 2.1.2.3). So konnten in den Körnern aller vier Gruppen43 (MO-Körner, 
¢111²-Körner, ¢110²-Körner , ¢100²-Körner) jeweils alle Versetzungsstrukturtypen 
(fragmentierte Wandstruktur, Bündelstruktur = gleichachsige Zellen, Flecken-
struktur = langestreckte Zellen) gefunden werden. Betrachtet man den Zusammenhang 
statistisch (135 Körner), so erkennt man aber, dass die Häufigkeit bestimmter 
Versetzungsstrukturtypen in den Körnern der verschiedenen Gruppen variiert, wie man 
Bild 5.29 entnehmen kann, in welchem die relative Häufigkeit des Auftretens eines 
bestimmten Strukturtyps für die verschiedenen Korngruppen dargestellt ist44.
Bemerkenswert ist in diesem Zusammenhang, dass in drei relativ großen ¢100²-Körnern
(D t 5 µm) Versetzungswände bzw. lange Zellen mit zueinander senkrechter 
Ausrichtung gefunden wurden, die sich in einem eng begrenzten Bereich überlagerten 
und somit lokal eine labyrinthartige Versetzungsstruktur bildeten. 









 gleichachsige Zellen 
 lange Zellen
Bild 5.29:  Relative Häufigkeit der verschiedenen Versetzungsstrukturtypen in den Körnern verschiedener 
Orientierung in mit Hpa = 2x10-3 ermüdetem MK-Ni 
43 Die Einteilung der Kristallite in die verschiedenen Gruppen erfolgte dabei anhand der von BUQUE und 
Mitarbeitern in [BUQ-01c] angegebenen Orientierungsintervalle (vgl. Kapitel 2.1.2.3). 
44 Die angegebenen Häufigkeiten sind Anzahlhäufigkeiten. Traten in einem Korn mehrere Strukturtypen 
auf, so wurden beide Strukturtypen in der Statistik berücksichtigt. 
98 5  Experimentelle Ergebnisse 
Die REM-Untersuchungen zeigten außerdem, dass große Körner teilweise in mehrere 
Subkörner zerfallen (vgl. Kapitel 5.3.1). Es ließ sich jedoch kein Zusammenhang 
zwischen den Subkörnern und den Bereichen mit unterschiedlichen Versetzungs-
strukturtypen innerhalb eines Kornes feststellen. 
Quantitative Charakterisierung 
Bei der quantitativen Analyse der Strukturabmessungen wurde nicht zwischen den 
verschiedenen Strukturtypen unterschieden und die wenigen Körner mit der Einzellen-
struktur sind nicht in der Statistik enthalten. Die wichtigsten Resultate der Analyse sind 
in Tabelle 5.11 zusammengestellt. Die Verteilungsfunktionen der Abmessungen der 
Versetzungsstrukturen sind im Anhang VII gezeigt. 
Tabelle 5.11:  Parameter der Häufigkeitsverteilungen der Abmessungen der mesoskopischen 
Versetzungsstrukturen in MK-Ni, wechselverformt mit Hpa=2,5x10-4 bzw. Hpa=2x10-3
Hpa nPR <dPR> / nm sPR / nm nDR <dDR> / nm sDR / nm
2,5x10-4 160 630 280 163 740 420
2x10-3 292 530 160 300 110 50
Aus den Werten in Tabelle 5.11 kann man ablesen, dass die Abmessungen der 
versetzungsarmen Gebiete dPR eine wesentlich schwächere Abhängigkeit von der Ver-
formungsamplitude zeigen als die Abmessungen der versetzungsreichen Gebiete dDR.
So ist der Wert für dPR bei der mit Hpa=2x10-3 verformten Probe um ca. 15% kleiner als 
der entsprechende Wert bei der mit Hpa=2,5x10-4 verformten Probe, während sich die 
Abmessungen der versetzungsreichen Gebiete dDR um mehr als 85% unterscheiden. 
5.4.2 PED-Ni und ECAP-Materialien 
Bei der Charakterisierung der ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen in den 
ECAP-Materialien und dem PED-Ni bestand das Problem, dass in diesen Materialien 
die Versetzungsstruktur im Ausgangszustand (Ausgangsversetzungsstruktur) bei der 
Wechselverformung nur teilweise in eine ermüdungstypische Versetzungsstruktur 
umgewandelt wurde und somit Bereiche mit der ermüdungstypischen Versetzungs-
struktur neben Bereichen mit der (eventuell leicht modifizierten) Ausgangsversetzungs-
struktur in den wechselverformten Proben nebeneinander vorlagen (vgl. Kapitel 5.3.2 
und Kapitel 5.3.3). Deshalb mussten zunächst die Bereiche mit der ermüdungstypischen 
Versetzungsstruktur identifiziert werden. Die Identifizierung erfolgte einerseits anhand 
der speziellen Morphologie der ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen (scharf 
begrenzte DR und PR, großer Versetzungsdichteunterschied zwischen PR und DR) und 
anderseits anhand der Missorientierung benachbarter PR (vgl. Kapitel 2.1.2.1). Um die 
ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen sicher von den Versetzungsstrukturen im 
Ausgangszustand zu unterscheiden, wurden nur solche Versetzungsstrukturen 
betrachtet, die aus mindestens zwei benachbarten PR (getrennt durch ein DR) nahezu 
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gleicher kristallographischer Orientierung bestehen45. Dabei wurden zwei PR als nahezu 
gleich orientiert angesehen, wenn im TEM-Hellfeldbild zwischen den beiden PR kein 
merklicher Grauwertunterschied existierte. 
5.4.2.1 PED-Ni 
Die im Folgenden dargestellten Ergebnisse beziehen sich auf TEM-Untersuchungen an 
Folien, bei denen die Foliennormale parallel zur Abscheidungsrichtung lag. Aufgrund 
der breiten Korngrößenverteilung des PED-Ni ließ sich in diesem Material gut der 
Einfluss der Korngröße auf die Ausbildung und die Abmessungen von ermüdungs-
typischen Versetzungsstrukturen untersuchen. Grundsätzlich kann man sagen, dass in 
PED-Ni der gleiche Zusammenhang zwischen der Korngröße und der Existenz von 
ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen gefunden wurde wie in MK-Ni. So lag die 
Mindestkorngröße Dkrit, die für die Ausbildung von ermüdungstypischen Versetzungs-
strukturen nötig ist, auch in dem PED-Ni bei etwa 1µm. 
Die TEM-Untersuchungen zeigten, dass in den Körnern mit D > Dkrit die ermüdungs-
typischen Versetzungsstrukturen in beiden untersuchten PED-Proben (Hpa = 2,5x10-4,
Hpa = 2x10-3) der Versetzungsstruktur des mit Hpa = 2x10-3 verformten MK-Ni ähneln. So 
wurden in beiden PED-Proben in diesen Körnern Versetzungswandstrukturen mit 
langen, geraden und nahezu parallelen dünnen Versetzungswänden (Bild 5.30a und d) 
und Versetzungszellstrukturen gefunden. Wie in dem MK-Ni existieren sowohl lang-
gestreckte (Bild 5.30b) als auch relativ gleichachsige Versetzungszellen (Bild 5.30c). In 
kleinen Körnern mit D < Dkrit wurden keine ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen 
gefunden. Diese Körner weisen entweder die Einzellenstruktur (Bild 5.30e) auf, die 
auch in den kleinsten Körnern des MK-Ni gefunden wurde, oder sie enthalten gar keine 
Versetzungsstrukturen (Bild 5.30f). Dabei scheint es so, als ob mit abnehmender 
Korngröße die Häufigkeit des Auftretens der Einzellenstruktur sinkt.46
In diesem Zusammenhang ist nochmals darauf zu verweisen, dass, bedingt durch die 
unterschiedlichen Korngrößenverteilungen, in dem PED-Ni die Anzahl der Körner mit 
der Einzellenstruktur bzw. ohne Versetzungsstruktur viel größer und die Anzahl der 
Körner mit ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen viel kleiner als in dem MK-Ni 
ist.
45 Dieses Vorgehen stellt eine gewisse Einschränkung dar, da in fein- und grobkristallinen kfz Metallen 
bei hohen Dehnungsamplituden (Hpa ! 5x10-3) die Zellen in den Versetzungszellstrukturen merklich 
missorientiert sein können. Da jedoch in fein- und grobkörnigen kfz Metallen einzelne Zellen, die 
gegenüber ihrer gesamten Umgebung missorientiert sind, sehr selten vorkommen, erscheint das 
Vorgehen berechtigt. 
46 Neuere Untersuchungen an PED-Ni mit homogener submikrokristalliner Kornstruktur [THI-03] 
bestätigen die hier getroffenen Aussagen zum Einfluss der Korngröße auf die Versetzungsmuster-
bildung.
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 (a)  (b)
 (c)  (d)
 (e)  (f)
Bild 5.30:  TEM-Bilder von Versetzungsstrukturen in ermüdetem PED-Ni 
(Bild (f): Korn ohne Versetzungsstruktur) 
Auch in dem PED-Ni wurden die Abmessungen der ermüdungstypischen 
Versetzungsstrukturen ohne Unterscheidung der verschiedenen Strukturtypen 
analysiert. Die Einzellenstruktur wurde dabei nicht mit berücksichtigt, da es sich bei 
dieser Struktur nicht um eine ermüdungstypische Versetzungsstruktur handelt. Die 
Ergebnisse der Analyse sind in Tabelle 5.12 zusammengestellt. Die entsprechenden 
Häufigkeitsverteilungen sind im Anhang VII enthalten. 
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Tabelle 5.12:  Parameter der Häufigkeitsverteilungen der Abmessungen der mesoskopischen 
Versetzungsstrukturen in PED-Ni, wechselverformt mit Hpa=2,5x10-4 bzw. Hpa=2x10-3
Hpa nPR <dPR> / nm sPR / nm nDR <dDR> / nm sDR / nm
2,5x10-4 50 600 280 34 90 70
2x10-3 85 470 170 78 80 40
Vergleicht man die Werte in Tabelle 5.12 mit den entsprechenden Werten des MK-Ni in 
Tabelle 5.11, so stellt man fest, dass die mittleren Abmessungen der versetzungsarmen 
Gebiete dPR für beide Verformungsamplituden in PED-Ni nur geringfügig (ca. 10%) 
kleiner sind als in MK-Ni. Die mittlere Strukturlänge der versetzungsreichen Gebiete 
nach Verformung mit Hpa=2x10-3 ist in PED-Ni um ca. 30% und nach Verformung mit 
Hpa=2,5x10-4 um ca. 90% kleiner als in der entsprechenden MK-Ni Probe. Bei der 
Interpretation des großen Unterschiedes in den Abmessungen der DR bei der kleinen 
plastischen Dehnungsamplitude sind die unterschiedlichen Versetzungsstrukturtypen in 
den beiden Materialien zu berücksichtigen. 
Wie in MK-Ni besteht auch bei PED-Ni die Tendenz, dass die Abmessungen der 
mesoskopischen Versetzungsstruktur mit zunehmender Dehnungsamplitude abnehmen. 
5.4.2.2 ECAP-Materialien 
In den beiden ECAP-Materialien zeigten sich bei den TEM-Untersuchungen charak-
teristische Unterschiede hinsichtlich der Häufigkeit, der Typen und der Abmessungen 
der ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen zwischen den beiden Materialklassen 
und teilweise auch zwischen den mit verschiedener plastischer Dehnungsamplitude 
verformten Proben. Generell kann man feststellen, dass der Flächenanteil bzw. 
Volumenanteil von Gebieten mit ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen in 
RT-ECAP-Ni wesentlich geringer ist als in ET-ECAP-Ni. So wurden in RT-ECAP-Ni,
verformt mit einer plastischen Dehnungsamplitude von Hpa=2x10-3, in weniger als 5% 
(Flächenanteil) der Körner bzw. TSK47 ermüdungstypische Versetzungsstrukturen 
gefunden. In diesen wenigen Körnern/TSK bildeten die Versetzungen meist dünne 
gerade Versetzungswände (Bild 5.31a), sehr selten auch gleichachsige Versetzungs-
zellen. Häufig enthielten die Körner/TSK mit Versetzungsstrukturen nur eine einzelne 
Versetzungswand. Neben den wenigen Körnern/TSK mit Versetzungswand- und 
Versetzungszellstrukturen wurde in dieser Probe eine Vielzahl von Körnern/TSK mit 
der Einzellenstruktur bzw. ohne Versetzungsstruktur gefunden (Bild 5.31b bzw. c). 
47 Da bei den TEM-Untersuchungen die Missorientierung benachbarter Gebiete nicht bestimmt wurde, 
kann nicht zwischen Körnern und TSK (vgl. Kapitel 2.3.1.3) unterschieden werden. Deshalb ist auch 
eine Unterscheidung zwischen der Einzellenstruktur (Zellwand schmiegt sich an eine Korngrenze) und 
vollständig missorientierten Zellen (Zellwände sind selbst die KWKG) in den ECAP-Materialien in 
Strenge nicht möglich. Aufgrund dieser Problematik sind die angegebenen Flächenanteile als 
Schätzwerte zu betrachten. 
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(a) (b) (c) 
Bild 5.31:  TEM-Bilder der Versetzungsstrukturen in RT-ECAP-Ni verformt mit Hpa=2x10-3
(Bild (c): Korn ohne Versetzungsstruktur) 
In der RT-ECAP-Probe, ermüdet mit einer plastischen Dehnungsamplitude von 
Hpa = 2,5x10-4, ist die Anzahl der Körner/TSK mit ermüdungstypischer Versetzungs-
struktur ebenfalls gering, deren Abmessungen sind jedoch mit bis zu einigen Mikro-
metern wesentlich größer als die in der mit Hpa=2x10-3 verformten Probe. Deshalb ist der 
Volumenanteil der Gebiete mit einer ermüdungstypischen Versetzungsstruktur in dieser 
Probe auch etwas höher (ca. 10%) als in der mit der großen Amplitude verformten 
Probe. Die großen Körner/TSK enthalten häufig Versetzungswandstrukturen mit 
mehreren dünnen parallelen Versetzungswänden (Bild 5.32a), gelegentlich auch 
Versetzungszellstrukturen (Bild 5.32b). Körner/TSK mit der Einzellenstruktur bzw. 
versetzungsfreie Körner/TSK ohne Versetzungsstruktur wurden seltener gefunden als in 
der anderen untersuchten RT-ECAP-Probe (Hpa = 2x10-3).
 (a)  (b)
Bild 5.32:  TEM-Bilder der Versetzungsstrukturen in RT-ECAP-Ni verformt mit Hpa=2,5x10-4
In beiden untersuchten ET-ECAP-Ni-Proben ist der Anteil von Körnern/TSK mit 
ermüdungstypischer Versetzungsstruktur wesentlich höher als in den Proben des 
RT-ECAP-Ni. Der Flächenanteil liegt für die mit Hpa=2,5x10-4 wechselverformte Probe 
bei rund 25% und für die mit Hpa=2x10-3 ermüdete Probe bei rund 30%. In den 
ET-ECAP-Ni-Proben gibt es eine Vielzahl von großen Körnern bzw. TSK (mehrere 
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Mikrometer) mit ermüdungstypischen Versetzungszellstrukturen (Bild 5.33a) und 
seltener auch mit Versetzungswandstrukturen (Bild 5.33b). 
 (a)  (b)
Bild 5.33:  TEM-Hellfeldbilder der Versetzungsstrukturen in ET-ECAP-Ni verformt mit Hpa=2x10-3
Die Körner/TSK enthalten meistens zwei bis fünf Zellen bzw. Versetzungswände. 
Teilweise sind auch Einzellenstrukturen zu finden. Körner/TSK ohne Versetzungs-
struktur werden dagegen sehr selten beobachtet. Die oben beschriebene Versetzungs-
struktur ähnelt stark den ermüdungstypischen Versetzungszellstrukturen in mit hohen 
plastischen Dehnungsamplituden (Hpa > 5x10-3) verformten fein- und grobkristallinen 
kfz Metallen. 
Die Ergebnisse der statistischen Untersuchungen zu den Abmessungen der DR und 
PR sind in Tabelle 5.13 zusammengefasst und die Häufigkeitsverteilungen im 
Anhang VII gezeigt. 
Tabelle 5.13:  Parameter der Häufigkeitsverteilungen der Abmessungen der mesoskopischen Versetzungs-
strukturen in RT-ECAP-Ni und ET-ECAP-Ni, wechselverformt mit Hpa=2,5x10-4 bzw. 
Hpa=2x10-3
Material Hpa nPR <dPR> / nm sPR / nm nDR <dDR> / nm sDR / nm
2,5x10-4 108 540 190 146 70 30
RT-ECAP-Ni
2x10-3 111 400 190 110 40 20
2,5x10-4 160 520 200 134 60 40
ET-ECAP-Ni
2x10-3 393 520 270 336 50 30
Vergleicht man die Ergebnisse der statistischen Analyse mit den entsprechenden 
Werten des PED-Ni bzw. MK-Ni, so fallen mehrere Punkte auf. (i) Die Werte für die 
mittleren Abmessungen der PR sind nach Verformung mit der kleinen plastischen 
Dehnungsamplitude in beiden ECAP-Materialien nahezu gleich und um ca. 15% bis 
20% kleiner als in dem MK-Ni. (ii) Die Werte für die mittleren Abmessungen der PR 
nach Verformung mit der großen plastischen Dehnungsamplitude stimmen bei MK-Ni 
und ET-ECAP-Ni nahezu überein. Der entsprechende Wert für das RT-ECAP-Ni ist mit 
400 nm um 25% kleiner als der in MK-Ni. In diesem Zusammenhang ist 
erwähnenswert, dass in dieser RT-ECAP-Ni-Probe relativ viele Körner/TSK mit der 
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Einzellenstruktur existieren und diese im Mittel etwas größer als 500 nm sind. 
Außerdem ist zu bedenken, dass in diesem Material nur in etwa 5% der Körner/TSK 
ermüdungstypische Versetzungsstrukturen gefunden werden konnten und dass diese 
Körner/TSK dann meist nur eine Versetzungswand oder zwei Versetzungszellen 
enthielten. (iii) Die mittleren Abmessungen der DR liegen in beiden ECAP-Materialien 
deutlich unter 100 nm und sind im Vergleich zu denen in PED-Ni nochmals um ca. 30% 
(Hpa=2,5x10-4) bzw. ca. 45% (Hpa=2x10-3) kleiner. (iv) Auch in den ECAP-Materialien 
besteht wieder die Tendenz, dass die Abmessungen der PR und DR mit steigender 
Dehnungsamplitude abnehmen (Ausnahme PR in ET-ECAP-Ni). 
Fasst man die vorliegenden Ergebnisse zu den ermüdungstypischen Versetzungs-
strukturen in den ECAP-Materialien zusammen, so bestätigen diese, dass die Korn-
größe einen entscheidenden Einfluss auf die Ausbildung von ermüdungstypischen 
Versetzungsstrukturen hat. In allen ermüdeten ECAP-Proben wurden in Körnern/TSK 
mit Abmessungen größer als rund ein Mikrometer ermüdungstypische Versetzungs-
strukturen gefunden. In den Körner/TSK, die nicht diese Mindestgröße aufwiesen, 
wurde dagegen entweder die Einzellenstruktur oder keine Versetzungsstruktur gesehen. 
Der Korngrößeneinfluss spiegelt sich auch in den unterschiedlichen Volumenanteilen 
der Gebiete mit der ermüdungstypischen Versetzungsstruktur bei den beiden 
ECAP-Materialien wider. 
5.4.3 Zusammenstellung der Kenngrößen der ermüdungstypischen 
Versetzungsstrukturen
In Tabelle 5.14 sind die für die Diskussion bzw. Modellierung (Kapitel 6) relevanten 
Kenngrößen der eVS der verschiedenen Materialien kompakt zusammengestellt. 
Zusätzlich sind in der Tabelle Schätzwerte für die Volumenanteile fDR der DR bzw. fPR
der PR, berechnet nach den Formeln fDR = dDR / (dDR + dPR) bzw. fPR = dPR / (dDR + dPR)
(vgl. [MUG-87]), mit angegeben. 
Tabelle 5.14:  Ausgewählte Parameter der eVS verschiedener Materialien nach Ermüdung mit 
Hpa = 2,5x10-4 (linker Wert in der Zelle) bzw. Hpa = 2x10-3 (rechter Wert in der Zelle) 
Parameter MK-Ni RT-ECAP-Ni ET-ECAP-Ni PED-Ni
<dPR> / nm 630 « 530 540 «400 520 «520 600 «470
<dDR> / nm 740 «110 70 «40 60 «50 90 «80
<fPR> 0,46 «0,83 0,89 «0,91 0,90 «0,91 0,87 «0,85
<fDR > 0,54 «0,17 0,11 «0,09 0,10 «0,09 0,13 «0,15
6 Diskussion der Ergebnisse 
In diesem Kapitel werden ausgewählte Ergebnisse der vorliegenden Arbeit diskutiert. 
Kapitel 6.1 widmet sich den Gefügetransformationen bei der zyklischen Verformung. 
Dabei steht die Zusammenstellung und Einordnung der wesentlichen Ergebnisse dieser 
Arbeit zur Transformation der Korn- und Substruktur im Mittelpunkt. Die Kapitel 6.2 
bzw. 6.3 beschäftigen sich mit zwei Aspekten des Einflusses der Korngröße auf die 
zyklische Plastizität. Unter Nutzung von Ergebnissen aus der Literatur für fein- und 
grobkörniges Nickel wird der Einfluss der Korngröße auf die Bildung von ermüdungs-
typischen mesoskopischen Versetzungsstrukturen (Kapitel 6.2) bzw. auf das zyklische 
Spannungs-Dehnungsverhalten (Kapitel 6.3) in einem vier Größenordnungen 
umfassenden Korngrößenbereich (gk, fk, mk, smk) diskutiert. In Kapitel 6.3 kommt der 
mikrostrukturkorrelierten Modellierung des Verformungsverhaltens besondere 
Bedeutung zu, da durch die Modellierung der Korngrößeneinfluss quantifiziert werden 
kann. Kapitel 6.4 bietet einen zusammenfassenden Blick auf die gewonnenen 
Erkenntnisse zum Einfluss der Korngröße auf die zyklische Plastizität. Es wird die enge 
Korrelation zwischen den mesoskopischen Versetzungsstrukturen und dem zyklischen 
Spannungs-Dehnungsverhalten herausgearbeitet. 
6.1 Gefügetransformationen bei der zyklischen plastischen 
Verformung
In den folgenden Abschnitten wird gezeigt, dass die Unterschiede in der Stabilität der 
Korn- und Substruktur mit Unterschieden im Gefüge der Materialien im Ausgangs-
zustand („wie hergestellter“ Zustand) korreliert sind. Der zusammenfassenden Sicht auf 
die Transformation der Korn- (Kapitel 6.1.2) bzw. Substruktur (Kapitel 6.1.3) 
vorangestellt sind einige Bemerkungen zur quantitativen Bestimmung von Gefügekenn-
größen mit unterschiedlichen Methoden (Kapitel 6.1.1). Den Abschluss des Kapitels 
(Kapitel 6.1.4) bildet eine schematisierte Darstellung der Gefüge der verschiedenen 
Materialien im Ausgangszustand und nach zyklischer Verformung, anhand derer das 
Ent- bzw. Verfestigungsverhalten der verschiedenen Materialien diskutiert wird. 
6.1.1 Quantitative Gefügecharakterisierung  Einfluss der Messmethode 
Die in Kapitel 5 vorgestellten Untersuchungen zeigen, dass die Ergebnisse der 
quantitativen Gefügecharakterisierung sowohl durch die Definition der Gefügekenn-
größe als auch durch die entsprechende Messmethode bestimmt sind. Diese selbst-
verständlich erscheinende Aussage ist hervorzuheben, da dieser Fakt bisher bei der 
quantitativen Gefügecharakterisierung von ECAP-Materialien, bei denen eine komplexe 
Mischung verschiedener Gefügebestandteile vorliegt, in der Literatur häufig nicht oder 
nur unzureichend beachtet wurde. 
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Bild 6.1 verdeutlicht die Abhängigkeit der Ergebnisse der quantitativen Gefüge-
charakterisierung von der Definition und der Messmethode am Beispiel verschiedener 
Gefügekenngrößen mit der Dimension der Länge für das ET-ECAP-Ni im Ausgangs-
zustand. Man erkennt klar, dass zwischen der röntgenographisch bestimmten mittleren 
Größe kohärent streuender Bereiche T, der mittleren Größe der im TEM sichtbaren 
Substrukturelemente d SE und der mit der EBSD-Technik ermittelten mittleren 
Subkorngröße d RSK bzw. der mittleren Korngröße D unterschieden werden muss. Es ist 
zu betonen, dass dies prinzipiell für alle untersuchten Materialien gilt. 






mittlere Strukturlänge / nm
Bild 6.1:  Mit verschiedenen Methoden bestimmte mittlere Strukturlängen (Größe kohärent streuender 
Teilchen T; Größe der im TEM sichtbaren Substrukturelemente d SE; Größe der 
REM-Subkörner d RSK; Korngröße D) von ET-ECAP-Ni im Ausgangszustand 
In diesem Zusammenhang stellt sich die Frage, mit welchen Gitterbaufehlern die Größe 
der kohärent streuenden Teilchen T korreliert ist. In der Literatur existieren dazu 
unterschiedliche Auffassungen. Ausgehend von dem experimentellen Befund, dass die 
mittlere Größe der kohärent streuenden Bereiche T kleiner ist als die mit der 
EBSD-Technik bestimmte Subkorngröße d RSK bzw. die mittlere Größe der im TEM 
sichtbaren Substrukturelemente d SE, kann man vermuten, dass bereits Miss-
orientierungen von einigen Zehntel Grad genügen, um die Kohärenz zu stören. Somit 
kommen auch Einzelversetzungen als kohärenzzerstörende Gitterbaufehler in Betracht. 
Nach NOYAN und COHEN [NOY-87] ist die Größe der kohärent streuenden Bereich 
in stark verformten Materialien, ermittelt mit dem WA-Verfahren, als mittlerer Abstand 
der Einzelversetzungen zu interpretieren. UNGAR [UNG-01] betont dagegen, dass die 
Größe der kohärent streuenden Bereiche nicht mit dem Versetzungsabstand korreliert 
ist. Eine einfache Abschätzung mit U | 1 / T 2 (Daten aus Tabelle 5.10) auf der Basis der 
in dieser Arbeit experimentell ermittelten Werte zeigt, dass die Interpretation von 
NOYAN und COHEN für die ECAP-Materialien prinzipiell zu akzeptieren ist, da die 
Abschätzung zu Resultaten führt, die in der richtigen Größenordnung liegen. Dies gilt 
insbesondere dann, wenn man beachtet, dass die mit dem KW-Verfahren bestimmten 
Versetzungsdichten für die ECAP-Materialien im Ausgangszustand vermutlich 
überschätzt sind. 
Eine mögliche Überschätzung der Versetzungsdichten im KW-Verfahren lässt sich wie 
folgt verstehen. In den ECAP-Materialien im Ausgangszustand und in dem PED-Ni 
existieren deutliche langreichweitige Eigenspannungen (vgl. Bild 5.24b). Diese Eigen-
spannungen wirken profilverbreiternd, müssen jedoch nicht von Versetzungen 
ausgehen, sondern sie könnten auch durch das Kristallwachstum (PED-Ni) bzw. die 
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plastische Vorverformung (ECAP-Ni) bedingte Kompatibilitätsspannungen sein. Da 
solche langreichweitigen Eigenspannungen bei dem verwendeten KW-Verfahren nicht 
berücksichtigt sind, ist davon auszugehen, dass die berechneten Versetzungsdichten für 
die ECAP-Materialien im Ausgangszustand und das PED-Ni vor und nach der 
zyklischen Verformung überschätzt sind. Dagegen sollte das KW-Verfahren für die mit 
hohen Dehnungsamplituden wechselverformten ECAP-Proben realistische Versetzungs-
dichten liefern, da in diesen Proben die langreichweitigen Eigenspannungen deutlich 
reduziert sind (vgl. Bild 5.24b) und mit denen in ermüdetem mikrokristallinem bzw. 
feinkristallinem Nickel übereinstimmen. 
Hinsichtlich des Zusammenhangs zwischen den röntgenographisch und elektronen-
mikroskopisch ermittelten Gefügekenngrößen ist noch der interessante experimentelle 
Befund hervorzuheben, dass der sich aus dem KW-Verfahren ergebende 
Abschneideradius RC, der mit dem periodisch schwankenden Verzerrungsfeld der 
Versetzungen korreliert ist, gut mit der mittleren Größe der im TEM sichtbaren 
Substrukturelemente d SE übereinstimmt. Dieser Befund legt den Gedanken nahe, dass 
der Abschneideradius RC mit der mittleren Größe der Gebiete unterschiedlicher 
Versetzungsdichte auf einer mesoskopischen Maßstabsskala korreliert ist. 
6.1.2 Stabilität und Transformation der Kornstruktur 
Die im Rahmen der vorliegenden Arbeit untersuchten Materialien weisen deutliche 
Unterschiede hinsichtlich der Stabilität der Kornstruktur bei der zyklischen Verformung 
auf. Diese Unterschiede in der Stabilität sind mit Unterschieden in der Kornstruktur 
bzw. der Missorientierungswinkelverteilung (MOWV) der Materialien im Ausgangs-
zustand verbunden. 
Sowohl in dem MK-Ni als auch in dem PED-Ni dominieren im Ausgangszustand die 
GWKG. Der Anteil von KWKG ist kleiner als ca. 10%. und die MOWV entspricht 
nahezu der theoretischen MOWV (vgl. Kapitel 2.3.1.1), wenn man von dem hohen 
Anteil von Zwillingskorngrenzen in beiden Materialien absieht, der aber auch in fein- 
und grobkörnigem rekristallisiertem Nickel beobachtet wird. Diese Ähnlichkeit der 
MOWV ist erstaunlich, wenn man die unterschiedlichen Herstellungsmethoden, die 
deutlich unterschiedlichen Korngrößenverteilungen und die Besonderheiten der Korn-
struktur des PED-Ni (Heterogenität , Stängelform der Körner) bedenkt. 
Im Gegensatz dazu liegt in den submikrokristallinen ECAP-Materialien ein Gemisch 
von KWKG und GWKG vor. Der Anteil von KWKG ist in ET-ECAP-Ni mit fast 50% 
merklich höher als in RT-ECAP-Ni, wo er ca. 25% beträgt. Eine weitere Besonderheit 
in der Kornstruktur der ECAP-Materialien, besonders bei ET-ECAP-Ni, ist die Existenz 
von Korngrenzenfragmenten und einzelnen unregelmäßig geformten großen Körnern. 
Interessanterweise kommen in den ECAP-Materialien im Unterschied zu MK-Ni und 
PED-Ni Zwillingskorngrenzen nicht mit erhöhter Häufigkeit vor. 
Im Zusammenhang mit der Kornstruktur der ECAP-Materialien im Ausgangszustand ist 
erwähnenswert, dass auch MISHIN und Mitarbeiter ([MIS-00], [MIS-03]) bei 
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quantitativen TEM-Untersuchungen an ECAP-Kupfer einen hohen Anteil von KWKG 
und Korngrenzenfragmente fanden. Dagegen wird von NEISHI und Mitarbeitern 
[NEI-02] das Gefüge von ECAP-Nickel als homogenes Gefüge mit sehr kleinen 
Körnern (Korngröße ca. 300 nm), die durch GWKG separiert werden, charakterisiert. 
Da bei dieser TEM-Untersuchung jedoch keine quantitative Bestimmung der MOW 
erfolgte, bleibt offen, ob es sich bei den Grenzen tatsächlich hauptsächlich um GWKG 
handelt. Ausgehend von dem Ergebnis der vorliegenden Arbeit, dass der Anteil von 
KWKG in RT-ECAP-Ni und ET-ECAP-Ni merklich differiert, also die Prozess-
parameter (z.B.: Temperatur, ECAP-Route, Zahl der Pressungen) beim ECAP einen 
spürbaren Einfluss auf das Gefüge haben, ist jedoch nicht auszuschließen, dass in dem 
von NEISHI und Mitarbeitern untersuchten ECAP-Ni tatsächlich die GWKG 
dominieren. Festzuhalten bleibt jedoch, dass in allen bisherigen Untersuchungen an 
ECAP-Nickel und ECAP-Kupfer, bei denen eine statistisch abgesicherte quantitative 
Bestimmung der MOWV erfolgte, stets ein hoher Anteil von KWKG gefunden  
wurde.
Entsprechend den oben beschriebenen Unterschieden in der Kornstruktur von MK-Ni 
und PED-Ni auf der einen Seite und den beiden ECAP-Materialien auf der anderen 
Seite unterscheidet sich auch die Stabilität der Kornstruktur bei der zyklischen 
plastischen Verformung. So wird bei den beiden ECAP-Materialien eine Kornver-
gröberung beobachtet, die in dem ET-ECAP-Ni ausgeprägter ist als in dem 
RT-ECAP-Ni. Dagegen ist in MK-Ni und PED-Ni48 die Kornstruktur bei der zyklischen 
Verformung stabil. Dieses Ergebnis deutet darauf hin, dass die Kornvergröberung 
infolge der zyklischen Verformung kein generelles Phänomen bei submikrokristallinen 
bzw. nanokristallinen Materialien ist, sondern in der besonderen Gefügebeschaffenheit, 
insbesondere in der speziellen Struktur der Korngrenzen, der ECAP-Materialien 
begründet liegt. Im Folgenden wird auf die möglichen Ursachen und Mechanismen der 
Kornvergröberung in den ECAP-Materialien kurz eingegangen. 
Es ist festzustellen, dass über die Ursachen und Mechanismen der Kornvergröberung in 
ECAP-Materialien wenig bekannt ist. Dies liegt unter anderem daran, dass bisher nur 
wenige ausführliche Untersuchungen zur Phänomenologie der Kornvergröberung in 
ECAP-Materialien existieren. Ein möglicher in der Literatur diskutierter Mechanismus 
der Kornvergröberung in einphasigen ECAP-Metallen (vgl. z.B.: [MUG-01b], 
[HÖP-02], [WU-02]) ist die dynamische Rekristallisation, hervorgerufen durch die 
Bewegung von GWKG während der zyklischen Verformung. In diesem Bild wären die 
Unterschiede im Grad der Kornvergröberung zwischen dem RT-ECAP-Ni und 
ET-ECAP-Ni auf Unterschiede in der Mobilität der GWKG in den beiden Materialien 
48 Für das PED-Ni bleibt hinsichtlich der Aussage zur Stabilität der Kornstruktur aufgrund der 
komplizierten Kornstruktur dieses Materials eine gewisse Unsicherheit. Neuere Untersuchungen an 
PED-Ni mit der EBSD-Technik nach Abschluss der experimentellen Tätigkeiten zu dieser Arbeit 
bestätigen jedoch sowohl die Aussagen zur MOWV (siehe oben) als auch die Aussagen zur Stabilität 
der Kornstruktur bei der zyklischen Verformung. 
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zurückzuführen. Ein zweiter, vom Autor der vorliegenden Arbeit vorgeschlagener, 
Mechanismus könnte das Vernichten von instabilen GWKG durch Gleitversetzungen 
sein49. Diese Vorstellung beruht auf dem experimentellen Ergebnis, dass in stark 
plastisch verformten Metallen aus Versetzungen aufgebaute GWKG existieren (vgl. 
z.B.: [HUG-95], [HUG-97], [HAN-01]). Eine solche „Versetzungs-GWKG“ könnte 
durch die Annihilation von an die Korngrenze anlaufenden Gleitversetzungen mit Korn-
grenzenversetzungen verändert (Verringerung des MOW) und im Extremfall sogar 
vernichtet werden. Die unterschiedliche Kornvergröberung in RT-ECAP-Ni und 
ET-ECAP-Ni wäre dann eine Folge der unterschiedlichen Stabilität der GWKG in den 
beiden Materialien. Um hier mehr Klarheit zu erhalten, wären elektronen-
mikroskopische „in situ“-Experimente und Untersuchungen zur Struktur der Korn-
grenzen in den ECAP-Materialien nötig. 
6.1.3 Stabilität und Transformation der Substruktur 
Die untersuchten Materialien unterscheiden sich hinsichtlich ihrer Substruktur im 
Ausgangszustand deutlich. Das MK-Ni ist im Ausgangszustand als nahezu versetzungs-
frei (U | 1013 m-2) und frei von KWKG50 zu betrachten. In den beiden 
ECAP-Materialien und dem PED-Ni liegt ein Gemisch von fSE (nahezu versetzungs-
freie Substrukturelemente) und rSE (versetzungsreiche Substrukturelemente) vor, und in 
allen drei Materialein existieren KWKG. Sowohl die Abmessungen und die Volumen-
anteile der rSE bzw. fSE als auch die Anteile von KWKG (vgl. Kapitel 6.1.2) 
unterscheiden sich für die drei Materialien in charakteristischer Weise. In PED-Ni ist 
der Anteil von KWKG mit rund 10% und der Anteil der rSE mit ca. 45% gering. In den 
beiden ECAP-Materialien liegt sowohl der KWKG-Anteil (25% in RT-ECAP-Ni; 45% 
in ET-ECAP-Ni) als auch der Volumenanteil der rSE (80% in RT-ECAP-Ni; 70% in 
ET-ECAP-Ni) wesentlich höher. Bei den ECAP-Materialien weisen die lokalen 
Versetzungsdichten ein breites Spektrum auf. Die mittlere Versetzungsdichte ist mit 
Werten zwischen 6x1014 m-2 und 10x1014 m-2 in PED-Ni bzw. ECAP-Ni deutlich höher 
als in MK-Ni51.
Infolge der zyklischen Verformung verringern sich diese im Ausgangszustand 
existierenden charakteristischen Unterschiede in der Substruktur der vier untersuchten 
Materialien. So steigt in dem MK-Ni die mittlere Versetzungsdichte auf Werte in der 
Größenordnung von 1014 m-2 an, während in den Materialien mit hoher Ausgangs-
49 In diesem Zusammenhang ist anzumerken, dass auch bei der dynamischen Rekristallisation GWKG 
vernichtet werden. Umgekehrt muss aber die Vernichtung von GWKG nicht mit der Bewegung von 
GWKG verbunden sein, weshalb zwischen den beiden Mechanismen unterschieden werden sollte. 
50 Es ist nochmals darauf zu verweisen, dass bei den REM-Untersuchungen mit der EBSD-Technik MOW 
kleiner als 2° ausgeschlossen wurden. Die Aussage bezieht sich also auf Grenzen mit MOW zwischen 
2° und 15°. 
51 Die angegebenen Versetzungsdichten für das PED-Ni und die ECAP-Materialien sind als obere 
Schranken für die Versetzungsdichte anzusehen (vgl. Kapitel 6.1.1). 
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versetzungsdichte (ECAP-Ni, PED-Ni) die mittlere Versetzungsdichte während der 
Wechselverformung deutlich absinkt. Interessanterweise werden nach der Verformung 
mit hohen Dehnungsamplituden in den ECAP-Materialien und in PED-Ni, genau wie in 
MK-Ni, mittlere Versetzungsdichten in der Größenordnung von 1014 m-2 gemessen. 
Die elektronenmikroskopischen Untersuchungen zeigen, dass der Anstieg der mittleren 
Versetzungsdichte in dem MK-Ni mit der Bildung einer räumlich heterogenen 
ermüdungstypischen Versetzungsstruktur verbunden ist, während die Abnahme der 
mittleren Versetzungsdichte in den ECAP-Materialien und dem PED-Ni mit einer 
teilweisen, lokalen Transformation der im Ausgangszustand vorhandenen Substruktur 
einhergeht. In PED-Ni, bei dem sich der Volumenanteil der rSE infolge er Wechsel-
verformung praktisch nicht ändert, wird einerseits die Bildung von räumlich 
heterogenen Versetzungsstrukturen (teilweise ermüdungstypische Versetzungs-
strukturen, teilweise Einzellenstruktur) in im Ausgangszustand vorhandenen fSE 
beobachtet und andererseits kann man aus den röntgenographischen Messungen 
schlussfolgern, dass durch die Wechselverformung in den rSE die Versetzungsdichte 
deutlich sinkt. In den ECAP-Materialien wird zusätzlich zu diesen beiden Prozessen 
lokal die Transformation von im Ausgangszustand vorhandenen rSE in räumlich 
heterogene Versetzungsstrukturen (teilweise ermüdungstypische Versetzungsstrukturen, 
teilweise Einzellenstruktur) beobachtet. 
Vergleicht man die Substruktur der mit hohen Dehnungsamplituden ermüdeten 
ECAP-Materialien und des PED-Ni, so stimmen interessanterweise die Abmessungen 
und Volumenanteile der fSE in diesen drei Materialien nahezu überein. Auffällig ist 
außerdem, dass die Wechselverformung in allen vier untersuchten Materialien 
unabhängig von der Beschaffenheit der Substruktur im Ausgangszustand zur Zunahme 
der Heterogenität der Substruktur führt. Berücksichtigt man noch das Ergebnis, wonach 
die mittleren Versetzungsdichten in allen vier Materialien nach der Ermüdung mit 
hohen Dehnungsamplituden in der gleichen Größenordung liegen, so kann man 
festhalten, dass, wie bei den grob- und feinkörnigen Materialien (vgl. Kapitel 2.1.2.4), 
auch für die mikro- und submikrokristallinen Materialien bei der zyklischen 
Verformung die Tendenz zur Einstellung einer universellen vorgeschichtsunabhängigen 
heterogenen Substruktur besteht. Bei den untersuchten ECAP-Materialien und dem 
PED-Ni wird jedoch die universelle Substruktur nicht erreicht, da offenbar nur eine 
teilweise, lokale Transformation der vorhandenen Substruktur stattfinden kann. Im 
Folgenden wird ein denkbares Szenario für die teilweise Transformation der 
Substruktur in den ECAP-Materialien vorgestellt. 
Dazu soll das Material als ein Verbund von parallelgeschalteten SE mit 
unterschiedlicher Versetzungsdichte (vgl. Kapitel 2.2.2) betrachtet werden. Verformt 
man diesen Verbund, so ist davon auszugehen, dass die plastische Verformung in den 
SE mit geringer Versetzungsdichte einsetzt und dort, infolge der langreichweitigen 
Versetzungsbewegung, Versetzungen in großer Zahl annihilieren können bzw. dort 
durch Sweeping-Prozesse die vorhandene Versetzungsstruktur in eine ermüdungs-
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typische Versetzungsstruktur umstrukturiert werden kann. In den versetzungsreicheren 
SE bewegt sich bei dieser Spannung die Mehrzahl der Versetzungen noch kinetisch 
reversibel. Infolge der Annihilation der Versetzungen bzw. der Transformation nimmt 
in den SE mit geringer Versetzungsdichte die Versetzungsdichte und damit auch die 
lokale Fließspannung ab. Dadurch steigt aber in den SE mit hoher Versetzungsdichte 
durch die Zunahme der Eigenspannungen die lokale Spannung und dadurch wird nun in 
weiteren versetzungsreichen Gebieten eine langreichweitige Versetzungsbewegung 
ausgelöst, die wiederum zur Annihilation bzw. Verschiebung von Versetzungen führt. 
Der Transformationsprozess kommt zum Erliegen bzw. setzt nicht ein, wenn die lokalen 
Spannungen nicht (mehr) ausreichen, um in (weiteren) versetzungsreichen Gebieten 
eine langreichweitige Versetzungsbewegung auszulösen. Nach diesem Szenario ist der 
Anteil der transformierten Substruktur sowohl durch die vorgegebene Dehnungs-
amplitude als auch durch das Spektrum der lokalen Versetzungsdichten in komplexer 
Weise bestimmt. Da keine experimentellen Ergebnisse zu dem Spektrum der 
Versetzungsdichte vorliegen, ist eine Diskussion der Substrukturtransformationen in 
Abhängigkeit vom Material bzw. der Verformungsamplitude auf der Basis des 
vorgestellten Szenarios nicht möglich. 
Abschließend sei darauf verwiesen, dass die nur teilweise Transformation der 
vorhandenen Substruktur nicht die einzige Ursache dafür ist, dass sich in ECAP-Ni und 
PED-Ni keine universelle ermüdungstypische Versetzungsstruktur ausbildet. Wie in 
Kapitel 6.2 noch ausführlich diskutiert wird, ist nämlich bei diesen Materialien 
zusätzlich der Einfluss der Korngröße auf die Bildung ermüdungstypischer 
Versetzungsstrukturen zu berücksichtigen. 
6.1.4 Zusammenfassende Sicht auf die Gefügetransformationen und Diskussion 
des Ent- bzw. Verfestigungsverhaltens 
Als Grundlage für die Diskussion des beobachteten Ent- bzw. Verfestigungsverhaltens 
sind in Bild 6.2 die Gefüge der untersuchten Materialien, ausgehend von den 
Ergebnissen aller durchgeführten Gefügeuntersuchungen, im Ausgangszustand und 
nach zyklischer Verformung mit einer großen Dehnungsamplitude (Hpa = 2x10-3)
schematisiert dargestellt52. Dabei spiegeln die Bilder die Gefügekenngrößen nur in 
halbquantitativer Weise wider. 
52 Es ist zu beachten, dass sich aufgrund der getrennten Untersuchungen der Korn- (REM, 
EBSD-Technik) und Substruktur (TEM) kein direkter Zusammenhang zwischen der Kornstruktur und 
der Substruktur herstellen lässt. Die schematisierten Bilder sind deshalb als eine „Überlagerung“ der 
Ergebnisse der Korn- und Substrukturanalyse zu verstehen. Für das PED-Ni beziehen sich die 
schematisierten Darstellungen auf Schnittebenen senkrecht zur Wachstumsrichtung. 
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Bild 6.2:  Gefüge (schematisiert) von MK-Ni, RT-ECAP-Ni, ET-ECAP-Ni und PED-Ni im 
Ausgangszustand und nach zyklischer plastischer Verformung mit Hpa = 2x10-3
Die Bilder verdeutlichen nochmals (i) die klaren Unterschiede im Gefüge der 
Materialien im Ausgangszustand, insbesondere die Komplexität der Gefüge von 
ECAP-Ni und PED-Ni, (ii) die Ähnlichkeit der Substruktur der zyklisch verformten 
Materialien und (iii) die Stabilität der Kornstruktur von MK-Ni und PED-Ni bzw. die 
Kornvergröberung in den ECAP-Materialien, insbesondere die starke Kornver-
gröberung in dem ET-ECAP-Ni, infolge der zyklischen Verformung. 
Ausgehend von den beobachteten Gefügetransformationen kann das Ent- bzw. Ver-
festigungsverhalten (vgl. Kapitel 5.2.1) der verschiedenen Materialien halbquantitativ 
diskutiert werden. Bei dem rekristallisierten MK-Ni tritt mit der Ausbildung der 
ermüdungstypischen Versetzungsmuster erwartungsgemäß (vgl. Kapitel 2.1.2.1) eine 
starke Verfestigung ein. Analog ist die anfängliche Verfestigung in dem PED-Ni mit 
großer Wahrscheinlichkeit ebenfalls auf die Bildung von Versetzungsstrukturen in den 
fSE zurückzuführen, während die anschließende Entfestigung mit der Abnahme der 
Versetzungsdichte in den rSE korreliert ist. Bei den (vorverformten) versetzungsreichen 
ECAP-Materialien wird bei allen Proben, die mit einer Dehnungsamplitude Hpa > 1x10-4
(Schwellamplitude Hpa = 1x10-4) ermüdet wurden, Entfestigung beobachtet. Damit 
ordnen sich die Ergebnisse zum Entfestigungsverhalten der stark vorverformten 
ECAP-Materialien prinzipiell in die Ergebnisse zum Entfestigungsverhalten von durch 
Walzen vorverformte Materialien (vgl. Kapitel 2.1.2.4) ein. Bemerkenswert ist 
allerdings die Tatsache, dass die Entfestigung in dem ET-ECAP-Ni bei einer gegebenen 
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Dehnungsamplitude größer ist als in dem RT-ECAP-Ni, obwohl die mittlere 
Versetzungsdichte in RT-ECAP-Ni wesentlich stärker abnimmt als in dem 
ET-ECAP-Ni. Dieser Befund legt nahe, dass die Entfestigung auch wesentlich mit der 
Kornvergröberung korreliert ist, die in dem ET-ECAP-Ni stärker ausgeprägt ist als in 
dem RT-ECAP-Ni. Mit anderen Worten: Nach den Ergebnissen der vorliegenden Arbeit 
lässt sich das Entfestigungsverhalten der ECAP-Materialien weder ausschließlich durch 
die Transformation der Substruktur (Konzept von AGNEW und WEERTMAN 
[AGN-98], vgl. Kapitel 3.2) noch ausschließlich durch die Transformation der Korn-
struktur (Konzept von HASHIMOTO und Mitarbeitern [HAS-99], vgl. Kapitel 3.2) 
erklären, sondern es müssen beide Vorgänge berücksichtigt werden. 
Im Zusammenhang mit der Korrelation zwischen der Entfestigung und der Abnahme 
der mittleren Versetzungsdichte ist auf den interessanten Befund hinzuweisen, dass 
auch in den beiden mit Hpa = 1x10-4 ermüdeten ECAP-Proben, die keine Entfestigung 
zeigten, eine deutliche Reduktion der Versetzungsdichte gemessen wurde. Dieser Sach-
verhalt lässt sich erklären, wenn man annimmt, dass in den ECAP-Materialien durch die 
massive Vorverformung eine so hohe Versetzungsdichte existiert, dass bei kleinen 
Dehnungsamplituden die plastische Verformung im Wesentlichen durch eine kinetisch 
reversible Bewegung dieser Versetzungen realisiert werden kann53. Merkliche 
Entfestigung tritt erst dann auf, wenn durch die Annihilation von Versetzungen die 
Versetzungsdichte soweit abgesunken ist, dass die Dehnung nicht mehr hauptsächlich 
durch die kinetisch reversible Bewegung der Versetzungen aufgebracht werden kann. 
6.2 Einfluss der Korngröße auf die ermüdungstypischen 
Versetzungsstrukturen 
Ausgehend von den Ergebnissen der Untersuchungen der vorliegenden Arbeit an mikro- 
und submikrokristallinem Nickel und den Ergebnissen früherer Untersuchungen 
[BUQ-01a] an fein– (FK-Ni) und grobkörnigem Nickel (GK-Ni) ist es möglich, 
Aussagen über den Einfluss der Korngröße auf die Bildung von ermüdungstypischen 
Versetzungsstrukturen bei Nickel in einem vier Größenordnungen umfassenden Korn-
größenbereich zu treffen. Nach diesen Untersuchungen lassen sich zwei Schwellwerte 
der Korngröße DS1 und DS2 ausmachen, bei denen es zu einer charakteristischen 
Änderung der Evolution der ermüdungstypischen Versetzungsstruktur bei Raum-
temperaturverformung kommt. 
Berücksichtigt man die Untersuchungsergebnisse von KAWAZOE und Mitarbeitern für 
Kupfer mit einer mittleren Korngröße von 8 µm an der Probenoberfläche (vgl. 
Kapitel 3.4; [KAW-99]) und die Ergebnisse der vorliegenden Arbeit für das MK-Ni, 
kann der erste Schwellwert DS1 bei etwa 5 µm festgesetzt werden. Unterhalb dieses 
53 Es ist darauf hinzuweisen, dass sich der genannte Befund möglicherweise auch (teilweise) mit der im 
Kapitel 6.1.1 diskutierten „Überschätzung“ der mittleren Versetzungsdichten in den Materialien im 
Ausgangszustand erklären lässt. 
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Schwellwertes DS1 | 5 µm ist (i) die Zahl der auftretenden Strukturtypen eingeschränkt 
(keine leitern- und labyrinthartigen Versetzungsstrukturen), und (ii) es geht die bei fein- 
und grobkristallinem Nickel gefundene strenge Korrelation zwischen Versetzungs-
strukturtyp und der axialen Orientierung des Korns verloren. 
Diese beiden experimentellen Befunde kann man verstehen, wenn man annimmt, dass 
mit sinkender Korngröße die Wechselwirkung der Körner untereinander an Bedeutung 
gewinnt, während die Korn-Korn-Wechselwirkung bei grob- und feinkörnigem Nickel 
im Wesentlichen auf die Korngrenzenregionen beschränkt ist. In einem typischen 
mikrokristallinen Material ist praktisch das gesamte Korn als Korngrenzenregion zu 
betrachten. Dementsprechend wird der Spannungszustand im Korn kaum noch durch 
die axiale Orientierung, sondern entscheidend durch die Zwänge bestimmt, die sich 
aufgrund der kompatiblen Verformung des Kornverbundes ergeben. Man kann 
vermuten, dass durch diese komplizierten Spannungsverhältnisse bevorzugt Vielfach-
gleitung (Zahl der aktiven Gleitsysteme > 2) in den Körnern auftritt. Da aber die leitern-
artigen Versetzungsstrukturen wahrscheinlich nur dann entstehen, wenn in hinreichend 
großen Gebieten einheitliche Gleitverhältnisse mit höchstens einem aktiven Gleitsystem 
herrschen, bildet sich dieser Versetzungsstrukturtyp in diesen Körnern nicht mehr aus. 
Ähnliche Überlegungen kann man für die Labyrinthstrukturen anstellen, für deren 
Entstehen vier spezielle Gleitsysteme aktiv sein müssten, was aber aufgrund der 
komplizierten Spannungsverhältnisse unwahrscheinlich ist. 
Der zweite Schwellwert DS2, der mit einem deutlichen Umschlag bei der Versetzungs-
musterbildung verbunden ist, wird in einem Korngrößenbereich zwischen 1 µm und 
500 nm beobachtet. In Körnern mit D < DS2 | 1 µm  bilden sich bei der Wechsel-
verformung keine ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen mehr aus. In diesen 
Körnern ist das Korninnere (nahezu) versetzungsfrei. Teilweise sind die Korngrenzen 
mit dünnen Versetzungswände dekoriert, die von ihrer Morphologie her denen von 
Versetzungszellwänden in ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen gleichen (Ein-
zellenstruktur). Vermutlich fungieren in diesen Körnern die Korngrenzen als Quellen 
und Senken für die Versetzungen. 
Interessanterweise stimmt der experimentell bestimmte Schwellwert DS2 | 1 µm 
quantitativ sehr gut mit den Ergebnissen der Computersimulation von GLAZOV und 
LAIRD [GLA-95] zur Versetzungsmusterbildung in Abhängigkeit von der Korngröße 
überein (vgl. Kapitel 3.4). Die Computersimulation ergab für eine Schwellkorngröße 
von 1 µm einen deutlichen Umschlag bei der Versetzungsmusterbildung. In diesem Fall 
konzentrierten sich die Versetzungen an den Korngrenzen und das Korninnere blieb 
nahezu versetzungsfrei. Die im Rahmen der vorliegenden Arbeit gewonnenen 
experimentellen Ergebnisse zur Versetzungsmusterbildung bestätigen somit für 
einphasige kfz Metalle erstmals die Richtigkeit der Simulation für D | 1 µm. 
Offensichtlich ist die Schwellkorngröße DS2, die für die Bildung einer ermüdungs-
typischen Versetzungsstruktur mindestens nötig ist, unmittelbar mit der Existenz einer 
minimalen Abmessung deVS,min der Elemente der ermüdungstypischen Versetzungs-
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struktur verbunden. Deshalb wird im Folgenden auf den Zusammenhang zwischen der 
Korngröße und den Abmessungen der ermüdungstypischen Versetzungsstruktur näher 
eingegangen.
Bild 6.3 zeigt für bei Hpa = 2x10-3 ermüdetes Nickel mit mittleren Korngrößen zwischen 
250 µm (GK-Ni) und rund 3 µm (MK-Ni) die mittleren Abmessungen dPR der PR und 
dDR der DR der ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen
54.


































Bild 6.3:  Mittlere Abmessungen der ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen von GK-Ni [THI-02], 
FK-Ni [BUQ-01c], MK-Ni und ET-ECAP-Ni ermüdet bei Hpa = 2x10-3
Man erkennt, dass für das grob- und feinkristalline Nickel die Abmessungen der 
ermüdungstypischen Versetzungsstruktur kaum von der Korngröße abhängen. Für die 
Abmessungen der PR gilt diese Aussage in erster Näherung bis in den mikrokristallinen 
Bereich. Dagegen sind die Abmessungen der DR bei MK-Ni merklich kleiner als bei 
fein- und grobkörnigem Nickel. Erstaunlicherweise gelten diese Aussagen auch für die 
Strukturabmessungen der ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen in den 
mikrokristallinen Körnern der ECAP-Materialien bzw. des PED-Ni. Stellvertretend für 
diese Materialien sind in Bild 6.3 die Werte des ET-ECAP-Ni mit eingetragen. 
Berücksichtigt man alle diese Daten, so kann man schlussfolgern, dass die minimale 
mittlere Abmessung deVS,min = dPR,min + dDR,min der ermüdungstypischen Versetzungs-
struktur bei ca. 500 nm liegt, da dDR,min << dPR,min und deshalb deVS,min | dPR,min | 500 nm 
ist (vgl. Bild 6.3). Dieser Wert deVS,min | 500 nm korrespondiert erwartungsgemäß mit 
dem Schwellwert DS2 für die Bildung der ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen 
und es gilt DS2 | 2deVS,min. In diesem Zusammenhang müssen zwei Anmerkungen 
gemacht werden. (i) Die getroffene Aussage bezieht sich nur auf die mittleren Struktur-
abmessungen. Einzelne Elemente der ermüdungstypischen Versetzungsstruktur können 
auch geringere Abmessungen haben, wie die Häufigkeitsverteilungen der Struktur-
54 Bei der Ermittlung der Werte für die Strukturabmessungen wurde bei dem MK-Ni nicht zwischen den 
verschiedenen Strukturtypen unterschieden (vgl. Kapitel 5.4.1). Für das FK-Ni sind die angegebenen 
Werte die gewichtet gemittelten Werte für die einzelnen Strukturtypen aus [BUQ-01c], wobei als 
Gewichte die Flächenanteile im sterographischen Standarddreieck genutzt wurden, in denen die 
jeweiligen Strukturtypen auftreten. Für das GK-Ni sind die angegebenen Daten die Extrapolation der 
Daten aus [THI-02] von Hpa = 1x10-3 auf Hpa = 2x10-3.
116 6  Diskussion der Ergebnisse 
abmessungen im Anhang VII zeigen. (ii) Die Aussage bezieht sich nur auf ermüdungs-
typische Versetzungsstrukturen. Bei der Einzellenstruktur gilt diese Aussage nicht, da 
hier die „Zellgröße“ durch die Korngröße bestimmt ist. 
6.3 Einfluss der Korngröße auf das zyklische 
Spannungs-Dehnungsverhalten und mikrostrukturkorrelierte 
Modellierungsansätze
Im Mittelpunkt dieses Kapitels steht die Diskussion des Einflusses der Korngröße auf 
das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten. In Kapitel 6.3.1 sind zunächst die 
wichtigsten experimentellen Ergebnisse über den gesamten bisher untersuchten Korn-
größenbereich zusammengestellt. Das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten der 
untersuchten Materialien wird mit dem von feinkörnigem (FK-Ni) und grobkörnigem 
Nickel (GK-Ni) [BUQ-01a] verglichen. In Kapitel 6.3.2 wird mithilfe zweier 
verschiedener mikrostrukturkorrelierter Modelle versucht, den Einfluss der 
Versetzungsstruktur und den Einfluss der Korngröße auf das zyklische 
Spannungs-Dehnungsverhalten zu separieren und zu quantifizieren. Im Kapitel 6.3.3 
werden auf der Basis der Ergebnisse der Modellierung Schlussfolgerungen über den 
Korngrößeneinfluss auf das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten gezogen. 
6.3.1 Experimentelle Befunde zum Einfluss der Korngröße auf das zyklische 
Spannungs-Dehnungsverhalten
Bild 6.4. zeigt die ZSD-Kurven von MK-Ni (D | 2,5 µm), RT-ECAP-Ni (D | 0,7 µm), 






































Bild 6.4:  ZSD-Kurven von RT-ECAP-Ni, ET-ECAP-Ni, PED-Ni (zwei Punkte), MK-Ni, FK-Ni 
[BUQ-01a] und GK-Ni[BUQ-01a] 
Ein Vergleich der gewonnenen experimentellen Daten mit entsprechenden Werten aus 
der Literatur ist nicht möglich, da nach der Kenntnis des Autors bisher keine 
zusammenhängenden experimentellen Daten zum zyklischen Spannungs-Dehnungs-
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verhalten von ECAP-, PED- und MK-Ni veröffentlicht sind. Zusätzlich zu den 
ZSD-Kurven der untersuchten Materialien sind in Bild 6.4 die im Rahmen des Fehlers 
zusammenfallenden ZSD-Kurven des FK-Ni (D | 35 µm) und GK-Ni (D | 250 µm) 
[BUQ-01a] mit eingezeichnet. Somit bietet Bild 6.4 die Möglichkeit, das zyklische 
Spannungs-Dehnungsverhalten von Nickel mit Korngrößen zwischen ca. 0,7 µm 
(RT-ECAP-Ni) und 250 µm (GK-Ni) zu vergleichen. 
Ausgehend von Bild 6.4. stellt sich die Frage, warum das Spannungsniveau von MK-Ni, 
ET-ECAP-Ni und RT-ECAP-Ni so deutlich differiert, obwohl die mittleren Korngrößen 
dieser drei Materialien nur um ca. 2 µm variieren. Die ZSD-Kurven von GK-Ni, FK-Ni 
und MK-Ni fallen dagegen in erster Näherung zusammen, obwohl sich die mittleren 
Korngrößen dieser drei Materialien um drei Größenordnungen unterscheiden. Die 
Unterschiede bzw. die Übereinstimmung im Spannungsniveau (bei gegebener 
Dehnungsamplitude) der verschiedenen Materialien lassen sich qualitativ bereits mit 
den Unterschieden bei den mittleren Versetzungsdichten der verschiedenen Materialien 
verstehen. Ausgehend von den Befunden zum Entfestigungsverhalten der 
ECAP-Materialien (vgl. Kapitel 6.1.4) und den Ergebnissen zum Einfluss der Korn-
größe bei der Bildung von ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen (vgl. Kapitel 6.2) 
ist jedoch zu erwarten, dass für eine quantitative Erklärung des hohen Spannungs-
niveaus in den ECAP-Materialien und in PED-Ni Korngrößeneinflüsse direkt 
berücksichtigt werden müssen. Deshalb wird im Folgenden versucht, für die 
ECAP-Materialien und das MK-Ni unter Nutzung zweier verschiedener Modellierungs-
konzepte den Korngrößeneinfluss zu quantifizieren55.
6.3.2 Mikrostrukturkorrelierte Modellierung des zyklischen 
Spannungs-Dehnungsverhaltens
6.3.2.1 Vorbemerkungen zur Modellierung 
Als zentrale Annahme für die Modellierung wird im Folgenden davon ausgegangen, 
dass sich das Spannungsniveau der ECAP-Materialien (charakterisiert durch die 
Spannungsamplitude Vae) als Summe eines durch die Versetzungsstruktur bedingten 
Spannungsanteils (versetzungsbedingter Spannungsanteil) VU und eines korngrößen-
bedingten Anteils VD ergibt (Annahme 1a), also gilt: 
Dae VVV U  (6.1).
Gleichung (6.1) kann prinzipiell auch für MK-Ni, FK-Ni und GK-Ni angewendet 
werden, wenn man anstelle von Vae die Sättigungsspannungsamplitude Vas einsetzt. 
55 Aufgrund der komplizierten Gefügebeschaffenheit (z.B.: starke Heterogenität des Gefüges, 
Stängelform der Körner, hohe langreichweitige Spannungen auch in den ermüdeten Proben) und der 
damit verbundenen Unsicherheit bei den ermittelten Gefügekenngrößen von PED-Ni wird für dieses 
Material auf eine Modellierung verzichtet. In Kapitel 6.3.2.5 werden jedoch einige qualitative bzw. 
halbquantitative Überlegungen zum Zusammenhang zwischen dem zyklischen 
Spannungs-Dehnungsverhalten und der Mikrostruktur von PED-Ni angestellt. 
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Ausgehend von dem experimentellen Ergebnis, dass die ZSD-Kurven von FK-Ni und 
GK-Ni in erster Näherung zusammenfallen, ist jedoch anzunehmen, dass für diese 
Materialien die Korngröße keinen bzw. einen vernachlässigbar kleinen Einfluss auf die 
Sättigungsspannungsamplitude hat, also für FK-Ni und GK-Ni gilt: VD = 0 
(Annahme 1b).
Gleichung (6.1) kann als eine verallgemeinerte HALL-PETCH-Beziehung56
interpretiert werden, wobei VU die Spannung ist, die benötigt wird, um die Gleitver-
setzungen durch die vorhandene Versetzungsstruktur zu bewegen. Der konkrete 
Zusammenhang zwischen der Korngröße D und der korngrößenbedingten Spannung VD
ist nicht bekannt. Auf eine Interpretation der Gleichung (6.1) wird im Kapitel 6.3.3 
nochmals eingegangen. 
Die zweite wesentliche Annahme ist, dass sich der versetzungsbedingte 
Spannungsbeitrag bei der zyklischen Verformung mithilfe der Gleichungen (2.16) bzw. 
(2.22) und (2.20) aus den Gefügekenngrößen bestimmen lässt (Annahme 2).
Weiterhin wird angenommen, dass sich generell die auf das Gleitsystem bezogenen 
Größen W und J und die Messgrößen V und H mithilfe des TAYLOR-Faktors M = 3,06 
entsprechend den Gleichungen (2.5) umrechnen lassen (Annahme 3).
Im Folgenden wird die Modellierung nur für die mit Hpa = 2x10-3 verformten Proben 
durchgeführt. Dieses Vorgehen wurde gewählt, da sich die Substruktur der mit großen 
Dehnungsamplituden verformten Proben aller untersuchter Materialklassen ähnelt (vgl. 
Kapitel 6.1.3), weshalb man in erster Näherung davon ausgehen kann, dass die in den 
Gleichungen zur Berechnung der Fließspannung auftretenden Konstanten D und k (vgl. 
Gleichungen (2.16) bzw. (2.22) und (2.20)) für alle Materialien gleich sind 
(Annahme 4). Für die Modellierung bei großen Dehnungsamplituden spricht außerdem, 
dass in den mit großen Dehnungsamplituden ermüdeten ECAP-Materialien und MK-Ni 
bzw. FK-Ni die langreichweitigen Eigenspannungen in erster Näherung vernachlässig-
bar klein sind und somit die in die Berechnung eingehenden Versetzungsdichten 
höchstens wenig überschätzt sind (vgl. Kapitel 6.1.1). 
6.3.2.2 Modellansatz mit mittlerer Versetzungsdichte (Modell I)  
Bei diesem im Kapitel 2.2.3 vorgestellten Modellansatz wird von einer verschmierten 
homogenen Defektstruktur ausgegangen und mit den über das gesamte Volumen 
gemittelten Gefügeparametern gerechnet. Dabei interessieren zum einen vor allem die 
korngrößenbedingten Anteile VD für die ECAP-Materialien. Zum anderen werden 
mittlere Laufwege L der Gleitversetzungen abgeschätzt, wobei in diesem Fall 
grundsätzlich grob vereinfachend für alle untersuchten Materialtypen VD = 0 gesetzt 
wird.
56In der klassischen HALL-PETCH-Beziehung [PET-58] VF = V0 + VD mit VD = K / D0,5 ist V0 eine auf die 
Versetzungen wirkende Reibungsspannung und K eine materialspezifische Konstante. 
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Berechnung des korngrößenbedingten Spannungsanteils VD
Unter der Annahme, dass sich der versetzungsbedingte Anteil VU aus Gleichung (2.16) 
ergibt, folgt aus Gleichung (6.1): 
DDae GbM VUDVVV U   (6.2).
Die Konstante D kann mit der Gleichung (6.2) unter Beachtung der Annahme 1b (vgl. 
Kapitel 6.3.2.1) aus der röntgenographisch bestimmten mittleren Versetzungsdichte 
U = 8x1013 m-2 (vgl. Tabelle 5.9) und der Sättigungsspannungsamplitude Vas = 240 MPa 
[BUQ-01a] des bei Hpa=2x10-3 ermüdeten FK-Ni zu D = 0,47 bestimmt werden, wenn 
man für G = 75 GPa und b = 2,5x10-10 m [SCH-74] einsetzt. Mithilfe der so ermittelten 
Konstante D = 0,47 kann nach der Annahme 4 für das RT-ECAP-Ni, ET-ECAP-Ni und 
MK-Ni jeweils der versetzungsbedingte Beitrag zum Spannungsniveau VU aus den 
röntgenographisch bestimmten mittleren Versetzungsdichten in Tabelle 5.10 
entsprechend dem ersten Term in Gleichung (6.2) berechnet werden. Die korngrößen-
bedingten Spannungsanteile VD ergeben sich damit entsprechend Gleichung (6.2) als 
Differenz der gemessenen Spannungsamplituden Vae (vgl. Anhang IV bzw. Bild 6.4) 
und den berechneten versetzungsbedingten Spannungen VU. Die Ergebnisse der 
Berechnungen sind in Tabelle 6.1 zusammengestellt. 
Tabelle 6.1:  Nach Modell I berechneter versetzungsbedingter bzw. korngrößenbedingter Anteil an der 
Spannungsamplitude VU bzw. VD bei RT-ECAP-Ni, ET-ECAP-Ni und MK-Ni am Ende der 
Wechselverformung mit Hpa=2x10-3




Wie man Tabelle 6.1 entnehmen kann, ist der korngrößenbedingte Anteil an der 
Spannungsamplitude in RT-ECAP-Ni größer als in ET-ECAP-Ni. Dieser Befund ist 
verständlich, da die mittlere Korngröße in RT-ECAP-Ni (D | 0,7 µm) kleiner ist als in 
ET-ECAP-Ni (D | 2 µm). Erstaunlich ist aber der relativ große Unterschied (mehr als 
100 MPa) zwischen den korngrößenbedingten Spannungsanteilen von RT-ECAP-Ni 
und ET-ECAP-Ni wenn man bedenkt, dass sich die Sättigungsspannungsamplituden 
von MK-Ni (vgl. Bild 6.4) bzw. FK-Ni und GK-Ni [BUQ-01a] bei dieser plastischen 
Dehnungsamplitude (Hpa=2x10-3) um weniger als 35 MPa unterscheiden, obwohl die 
mittleren Korngrößen dieser drei Materialien um etwa drei Größenordnungen (GK-Ni: 
D=250 µm; FK-Ni: D=35 µm; MK-Ni: D=2,5 µm) differieren, während der 
Unterschied bei den mittleren Korngrößen von RT-ECAP-Ni und ET-ECAP-Ni nur 
ca. 1 µm beträgt. Dieser Befund wird in Kapitel 6.4 diskutiert. 
Berechnung mittlerer Versetzungslaufwege L
Geht man davon aus, dass der Korngrößeneinfluss bei der zyklischen Verformung durch 
die Wechselwirkungswahrscheinlichkeit von Gleitversetzungen und Korngrenzen 
bestimmt ist, so kann man den Quotienten L / D als ein Maß für den Korngrößeneinfluss 
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betrachten. Deshalb wird im Folgenden versucht, den mittleren Laufweg L der Gleitver-
setzungen aus den Hysteresekurven mithilfe des im Kapitel 2.2.3 beschriebenen 
Modells von MUGHRABI [MUG-88a] zu ermitteln. Dabei ist zu beachten, dass in 
diesem Modell ein möglicher Einfluss der Korngröße auf das Spannungsniveau nicht 
berücksichtigt ist. Deshalb können diese Berechnungen nur grob abschätzenden 
Charakter haben. 
Im Zusammenhang mit der Analyse der Hysteresekurven ist zu erwähnen, dass 
VINOGRADOV und Mitarbeiter [VIN-01] bzw. PATLAN und Mitarbeiter [PAT-01] 
dieses Modell bereits zur Modellierung von Hysteresekurven von ECAP-Titan bzw. 
einer ECAP-Al-Mg-Legierung verwendet haben. Dabei wurden Laufwege L von 
140 nm (Ti) bzw. 120 nm (Al-Mg) und Annihilationsabstände y von 23 nm (Ti) und 
8,4 nm (Al-Mg) ermittelt. 
Aus der Sicht des Autors der vorliegenden Arbeit ist eine formale Übertragung der 
Gedankengänge von MUGHRABI auf die Situation bei der zyklischen Verformung 
nicht möglich, da in [MUG-88a] die Verfestigung eine Folge des Anwachsens der 
Hindernisversetzungsdichte ist. Diese müsste sich somit innerhalb jedes Hysterese-
halbzyklus deutlich ändern, was jedoch im Widerspruch zu den experimentellen 
Beobachtungen steht. Da die formale Anwendung des Modells bei VINOGRADOV 
bzw. PATLAN (siehe vorhergehender Absatz) zu keinen abwegigen Ergebnissen führte, 
muss man offenbar die Gesamtversetzungsdichte durch eine wirksame oder effektive 
Hindernisversetzungsdichte ersetzen, die sich zyklisch ändern kann. Das Zustande-
kommen einer solchen effektiven Hindernisversetzungsdichte ließe sich wie folgt 
verstehen: In dem ermüdeten Material ist eine Versetzungsstruktur vorhanden, die sich 
innerhalb eines Zyklus nicht oder nur wenig verändert und deren mittlere Versetzungs-
dichte mindestens so hoch ist, dass sich das Spannungsniveau in der Spitze der 
Hystereseschleife erklären lässt. Beim Verformen setzt die plastische Verformung in 
einem Bereich ein, dessen lokale Versetzungsdichte gering ist. Bezogen auf das gesamte 
Probenvolumen ist die Dichte der wirksamen Hindernisversetzungen in diesem Stadium 
gering. Mit steigender Spannung verformt sich ein immer größerer Teil des Materials, 
wodurch die Zahl der effektiv wirksamen Hindernisversetzungen ansteigt. In diesem 
Bild wächst nicht die Hindernisversetzungsdichte, die während des gesamten Zyklus 
nahezu unverändert bleibt, sondern es wächst die Zahl der mit den Gleitversetzungen 
wechselwirkenden Hindernisversetzungen. Dabei ist zu betonen, dass Generations- und 
Annihilationsvorgänge nicht ausgeschlossen werden müssen, solange am Ende eines 
Halbzyklus etwa so viele Hindernisversetzungen vorhanden sind wie am Beginn 
(Generations-Annihilations-Gleichgewicht).
Zur Ermittlung der Parameter L und y wurden jeweils Zughalbzyklen der Hysterese-
kurven von RT-ECAP-Ni und ET-ECAP-Ni, sowie zum Vergleich von MK-Ni und 
FK-Ni, am Ende der Wechselverformung mit Hpa = 2x10-3 analysiert. Dazu wurde der 
Halbzyklus von einer Hp-V-Darstellung mit dem TAYLOR-Faktor M = 3,06 
entsprechend den Gleichungen (2.5) in eine Jp-W-Darstellung umgerechnet und 
6.3  Einfluss der Korngröße auf das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten und 
mikrostrukturkorrelierte Modellierungsansätze 121 
anschließend zu relativen Koordinaten Jpr bzw. Wr übergegangen, wobei dem Punkt der 
Jp-W-Darstellung, an dem die plastische Verformung im Zughalbzyklus einsetzt, das 
Wertepaar (0;0) zugeordnet wurde. 
Zur Integration von Gleichung (2.28) wird von der einfachsten Situation ausgegangen 
und angenommen: L = konstant; y = konstant. Als Zahl der aktiven Gleitsysteme wird 
entsprechend der Annahme in [MUG-87] n = 4 gesetzt. Diese Annahmen sind 
experimentell nicht abgesichert und dementsprechend müssen die Ergebnisse der 
Modellierung als grobe Schätzungen betrachtet werden, die es aber erlauben, Aussagen 
über die Größenordnung der Parameter zu treffen und materialspezifische Unterschiede 
sichtbar zu machen. Da außerdem keine Unterscheidung zwischen Stufen- und 
Schraubenversetzungen vorgenommen wird, sind die Ergebnisse als effektive Größen 
zu betrachten. 











Gleichung (6.3) wurde benutzt, um die Hysteresekurvenhalbäste anzufitten. Dabei 
waren die Parameter L bzw. y frei und folgende Konstanten wurden verwendet: D = 0,5; 
G = 75 GPa; b = 2,5x10-10 m (vgl. vorhergehender Abschnitt). Bild 6.5 zeigt für die vier 
Materialien jeweils einen Hysteresekurvenhalbast und die optimal angepasste Funktion. 























Bild 6.5:  Gemessene Hysteresekurvenzughalbäste (punktierte Linien) und optimal angepasste Funk-
tionen nach Gleichung (6.3) mit den freien Parametern L und y (durchgezogene Linien) für 
RT-ECAP-Ni, ET-ECAP-Ni, MK-Ni und FK-Ni am Ende der Wechselverformung mit 
Hpa = 2x10-3
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Tabelle 6.2:  Mittlerer Versetzungslaufweg L und mittlerer Annihilationsabstand y für vier verschiedene 
Materialien am Ende der Wechselverformung mit Hpa=2x10-3, bestimmt durch nichtlineare 
Kurvenanpassung an gemessene Hysteresekurvenzughalbäste bei der Zyklenzahl N 
entsprechend Gleichung (6.3); mittlere Korngröße D (vgl. Tabelle 5.10 bzw. [BUQ-01c])  
Material N L / nm y / nm D / µm L / D
FK-Ni 1115 1200 60 35 0,03
MK-Ni 11324 1050 45 2,53 0,42
ET-ECAP-Ni 2116 340 35 1,91 0,18
RT-ECAP-Ni 459 240 25 0,74 0,32
Ausgehend von den Berechnungen lassen sich folgenden Feststellungen treffen bzw. 
Schlussfolgerungen ziehen: (i) Die berechneten Werte für die effektiven Annihilations-
abstände entsprechen für MK-Ni und FK-Ni etwa dem Annihilationsabstand von 
Schraubenversetzungen in ermüdeten Kupfer- bzw. Nickeleinkristallen, der in der 
Größenordnung von 50 nm liegt (vgl. [ESS-79], [HÜB-92]). Für die beiden 
ECAP-Materialien sind die effektiven Annihilationsabstände geringer, was man 
aufgrund der höheren Spannung auch erwarten würde (ySchraube a 1/V). (ii) Die mittleren 
Laufwege der Versetzungen in MK-Ni und FK-Ni unterscheiden sich mit jeweils rund 
einem Mikrometer nur unwesentlich, während die Versetzungslaufwege in den beiden 
ECAP-Materialien zirka dreimal kleiner sind. (iii) In dem FK-Ni und MK-Ni sind die 
mittleren Versetzungslaufwege damit rund zweimal größer als die Abmessungen der 
ermüdungstypischen Versetzungsstruktur deVS = dPR + dDR, woraus man schließen kann, 
dass die Gleitversetzungen im Mittel zwei Versetzungszellen durchlaufen, also auch die 
versetzungsreichen Gebiete durchdringen. Dieses Ergebnis ist in guter Über-
einstimmung mit Gleichung (2.26), die auf das Ähnlichkeitsprinzip von 
KUHLMANN-WILSDORF zurückgeht (vgl. Kapitel 2.2.3). In den beiden 
ECAP-Materialien stimmen die berechneten mittleren Laufwege näherungsweise mit 
den Abmessungen der versetzungsfreien Substrukturelemente d fSE überein. (iv) In allen 
Materialien sind die Versetzungslaufwege kleiner als die mittleren Korngrößen. 
Betrachtet man das Verhältnis von Versetzungslaufweg zu Korngröße L / D als ein Maß 
für die Wechselwirkungswahrscheinlichkeit von Gleitversetzungen und Korngrenzen 
und damit als ein Maß für den Einfluss der Kornstruktur auf die plastische Verformung, 
so kann man schließen, dass die Korngröße in dem FK-Ni (L / D = 0,03 bzw. L << D)
praktisch keinen Einfluss und in dem MK-Ni (L / D = 0,42 bzw. L und D in der gleichen 
Größenordnung) einen spürbaren Einfluss auf das Verformungsverhalten hat. Für die 
beiden ECAP-Materialien ergibt die Berechnung ebenfalls die erwartete Tendenz  für 
das RT-ECAP-Ni ist das Verhältnis von L / D und damit der Korngrößeneinfluss größer 
als für das ET-ECAP-Ni. Die unerwartet kleinen Werte für L / D bei den beiden 
ECAP-Materialien im Vergleich zu dem MK-Ni erklären sich wahrscheinlich dadurch, 
dass in dem verwendeten Modell zur Analyse der Hysteresekurven der Korngrößen-
einfluss nicht berücksichtigt ist. Damit wird das analysierte Spannungsniveau in den 
Hysteresekurven der ECAP-Materialien zu hoch, was zu einer Unterschätzung der 
Laufwege führt. 
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6.3.2.3 Modellansatz nach einem Zwei-Komponenten-Modell (Modell II) 
Analog dem Vorgehen bei der Spannungsberechnung mit dem Modell I wird auch hier 
wieder von der Gleichung (6.1) ausgegangen. Das Zwei-Komponentenmodell wird 
genutzt, um den versetzungsbedingten Spannungsanteils VU zu berechnen. Im Gegensatz 
zu dem Vorgehen bei der Spannungsberechnung mit dem Modell I wird jedoch hier die 
Heterogenität der Substruktur berücksichtigt, und dementsprechend gehen neben der 
mittleren Versetzungsdichte (Modell I) weitere mikrostrukturelle Kenngrößen in die 
Modellierung ein. Die Nutzung eines Zweikomponentenmodells bietet sich an, da nach 
den Ergebnissen der Gefügeuntersuchungen die ermüdeten ECAP-Materialien verein-
fachend als ein Verbund von nahezu versetzungsfreien Substrukturelementen fSE und 
versetzungsreichen Substrukturelementen rSE betrachtet werden können, wenn man 
verallgemeinernd auch die PR (Zellinneres) und die DR (Zellwände) in den Gebieten 
mit der ermüdungstypischen Versetzungszellstruktur als fSE bzw. rSE auffasst57.
Entsprechend dieser Verallgemeinerung soll im Folgenden auch das ermüdete MK-Ni 
bzw. FK-Ni als ein Verbund von fSE und rSE angesehen werden, wobei die PR den fSE 
und die DR den rSE entsprechen. 
Zur Berechnung des versetzungsbedingten Spannungsanteils VU wird das Zwei-
komponentenmodell so verwendet, wie es in Kapitel 2.2.2 dargestellt worden ist, wobei 
für alle Materialien die fSE als mechanisch „weiche“ Komponente I und die rSE als 
mechanisch „harte“ Komponente II betrachtet werden. Unter den Modell-
voraussetzungen (gleiches elastisches Verhalten der Komponenten, elastisch-ideal-
plastisches Verformungsverhalten beider Komponenten, Parallelschaltung der Kompo-
nenten) gelten die in Kapitel 2.2.2 getroffenen Aussagen zum Verformungsverhalten 
des Verbundes einschließlich den Gleichungen (2.6) bis (2.14). Da die Verfestigungs-
koeffizienten aller Materialien bei der Verformung mit Hpa = 2x10-3 im Zugeckpunkt 
relativ klein sind (vgl. Anhang IV), wird im Weiteren vereinfachend angenommen, dass 
sich in diesem Punkt das gesamte Material plastisch verformt. Somit gilt für die Fließ-
spannung des Verbundes (ohne Berücksichtigung von Korngrößeneffekten) bzw. den 
versetzungsbedingten Spannungsanteil: VF = VU = f fSEVF fSE + f rSEVF rSE bzw. in der 
mikrostrukturkorrelierten Formulierung nach MUGHRABI [MUG-87] entsprechend 
Gleichung (2.20)58 unter Berücksichtigung der Annahmen 2 und 3 aus Kapitel 6.3.2.1 















)1( hom UDV U (6.4).
57 Bei der Bestimmung der Abmessungen und Volumenanteile der rSE und fSE in den ECAP-Materialien 
wurden die Zellwände (DR) in den Gebieten mit der ermüdungstypischen Versetzungsstruktur nicht als 
eigenständige SE, sondern als SE-Grenzen betrachtet. Dieser Fakt sollte jedoch aufgrund der geringen 
Abmessungen bzw. des geringen Volumenanteils der DR in Anbetracht des Abschätzungscharakters 
der Rechnungen keine Bedeutung haben. 
58 In Gleichung (6.4) stehen anstelle der Indizes „K“ und „W“ aus Gleichung (2.20) jetzt die 
allgemeineren Bezeichnungen „fSE“ bzw. „rSE“. 
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An dieser Stelle sei nochmals erwähnt, dass das Gleichung (6.4) zugrundeliegende 
Modellierungskonzept dem „Mittelweg“ in Bild 2.6 (vgl. Kapitel 2.2.1) entspricht. Bei 
diesem Modellierungskonzept wird einerseits die Heterogenität des Gefüges auf der 
mesoskopischen Maßstabsskala berücksichtigt und andererseits geht auch die Mikro-
struktur der (als Kontinuum betrachteten) Komponenten in die Berechnung ein. 
Dementsprechend können bei der Modellierung mit dem Zweikomponentenmodell drei 
mikrostrukturelle Parameter (mittlere Versetzungsdichte U, Abmessungen bzw. 
Volumenanteil der fSE d fSE bzw. f fSE) bei der Berechnung berücksichtigt werden, 
während bei der Modellierung mit dem Modell I nur ein Größe (mittlere Versetzungs-
dichte U) in die Berechnung eingeht. 

















Zur Bestimmung der Konstanten Dhom und k wird analog dem Vorgehen bei der 
Modellierung mit dem Modell I (Kapitel 6.3.2.2) wieder von den Werten des FK-Ni 
ausgegangen und vorausgesetzt, dass für das FK-Ni gilt: VD | 0. 
Die Konstante Dhom kann aus den Gleichungen (2.16) und (2.17) mit G = 75GPa und 
b = 2,5x10-10 m-2 zu Dhom = 0,49 berechnet werden, wenn man die mittlere 
Versetzungsdichte U = 8x1013 m-2 (vgl. Tabelle 5.9) und die Werte aus [BUQ-01c] 
(VasFK = 240 MPa; dW = 290 nm; dK = 570 nm)59 für das bei Hpa = 2x10-3 ermüdete 
FK-Ni einsetzt und die Volumenanteile wie in [MUG-87] entsprechend 
fW = dW / (dW + dK) bzw. fK = dK / (dW + dK) aus den Abmessungen ermittelt. Die 
Konstante k ergibt sich mit den Werten für das FK-Ni aus Gleichung (6.5) mit VD = 0 
zu: k = 1,81. 
Unter der Annahme 4 aus Kapitel 6.3.2.1 (gleiche Konstanten für alle Materialien) 
können entsprechend Gleichung (6.4) bzw. (6.5) die Werte für den versetzungs-
bedingten Spannungsanteil VU bzw. den korngrößenbedingten Spannungsanteil VD aus 
den Werten in Tabelle 5.10 (ECAP-Materialien) bzw. Tabelle 5.14 (MK-Ni) und den 
gemessenen Spannungsamplituden Vae für die ECAP-Materialien und das MK-Ni (vgl. 
Bild 6.4 bzw. Anhang IV) berechnet werden. Dabei ist zu beachten, dass wegen der 
unterschiedlichen Messmethoden bei der Bestimmung der d fSK bei den 
ECAP-Materialien bzw. der dK bei dem FK-Ni und MK-Ni (vgl. Kapitel 4.2.2) die d
 fSK
der ECAP-Materialien in Tabelle 5.10 mit einem Faktor 4/S multipliziert wurden, um 
vergleichbare Werte zu erhalten60. In Tabelle 6.3 sind die Ergebnisse zusammengestellt. 
59 Die Werte für dW und dK wurden aus den Werten in [BUQ-01c] durch eine anteilgewichtete Mittelung 
über alle Strukturtypen berechnet (vgl. Fußnote 54). 
60 Man kann zeigen, dass für kreisförmige Zellen die mittlere Sehnenlänge, bestimmt mit der 
Schnittlinienmethode, um den Faktor 4/S kleiner ist als der Zelldurchmesser. 
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Tabelle 6.3:  Versetzungsbedingter und korngrößenbedingter Spannungsanteil VU und VD von 
RT-ECAP-Ni, ET-ECAP-Ni und MK-Ni am Ende der Wechselverformung mit Hpa=2x10-3
berechnet mit einem Zweikomponentenmodell nach den Gleichungen (6.4) bzw. (6.5) 




Wie man den Werten in Tabelle 6.3 entnehmen kann, ergibt die Rechnung, wie bei der 
Modellierung mit dem Modell I, für beide ECAP-Materialien, besonders für das 
RT-ECAP-Ni, einen merklichen korngrößenbedingten Spannungsbeitrag, der in dem 
RT-ECAP-Ni bzw. ET-ECAP-Ni bei rund 40% bzw. 25% der äußeren Spannung liegt. 
Auch für das MK-Ni lässt sich das gegenüber FK-Ni und GK-Ni leicht erhöhte 
Spannungsniveau in der ZSD-Kurve nicht ausschließlich durch die Unterschiede in der 
Versetzungsstruktur erklären. Es ergibt sich ein korngrößenbedingter Spannungs-
anteil VD von ca. 15 MPa, was etwa 5% der Sättigungsspannungsamplitude Vas
entspricht. Vergleicht man die Ergebnisse der Modellierung mit dem Modell I und dem 
Modell II, so stimmen diese gut überein, wenn man den Abschätzungscharakter der 
Berechnungen berücksichtigt. 
6.3.2.4 Zusammenfassung wesentlicher Ergebnisse der Modellierung 
Fasst man die Ergebnisse der Modellierung mit den verschiedenen 
Modellierungskonzepten zusammen, so sind die folgenden beiden Punkte als wesentlich 
herauszuheben. (i) Unabhängig vom gewählten Modell lässt sich das hohe 
Spannungsniveau in dem RT-ECAP-Ni, ET-ECAP-Ni und MK-Ni im Vergleich zu dem 
von FK-Ni bzw. GK-Ni nicht allein mit den Unterschieden in der Versetzungsstruktur 
erklären, sondern in allen drei Materialien ist zusätzlich ein korngrößenbedingter 
Spannungsbeitrag zu berücksichtigen. Dieser korngrößenbedingte Anteil ist um so 
größer, je geringer die mittlere Korngröße ist. Die Unterschiede im Spannungsniveau 
von MK-Ni, ET-ECAP-Ni und RT-ECAP-Ni resultieren also sowohl aus Unterschieden 
in der Versetzungsstruktur als auch aus Unterschieden in der Kornstruktur. (ii) Beide 
gewählten Modellierungskonzepte (Modell I und Modell II) liefern quantitativ nahezu 
gleiche Resultate für die Spannungsniveaus. Mit anderen Worten: Ist man nicht an der 
Berechnung lokaler Größen (z.B.: lokale Spannungen bzw. Eigenspannungen) 
interessiert, sondern will nur das Spannungsniveau abschätzen, so genügt  trotz der 
starken Heterogenität der Substruktur in den zyklisch verformten Materialien  eine 
Rechnung, die auf einer über das gesamte Volumen „verschmierten“ Defektstruktur 
basiert.
6.3.2.5 Bemerkungen zu PED-Ni 
Wie bereits weiter oben erwähnt, wurde aufgrund der komplizierten Gefügebeschaffen-
heit und der damit verbundenen Unsicherheit bei den experimentell bestimmten 
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Gefügeparametern für das PED-Ni auf eine mikrostrukturelle Modellierung des 
Verformungsverhaltens verzichtet. 
Qualitativ erklärt sich das deutlich höhere Spannungsniveau in PED-Ni im Vergleich zu 
dem von MK-Ni, wie bei den ECAP-Materialien, mit der höheren mittleren Ver-
setzungsdichte und mit der geringeren Korngröße. Berechnet man jedoch den korn-
größenbedingten Spannungsbeitrag in dem PED-Ni analog dem Vorgehen bei den 
ECAP-Materialien mit Gleichung (6.2) (Modell I) bzw. Gleichung (6.5) (Modell II), so 
ergeben sich mit 50 MPa bzw. 70 MPa Werte, die kleiner sind als in dem ET-ECAP-Ni. 
Dies ist unerwartet, wenn man die geringe mittlere Korngröße in dem PED-Ni 
(D | 0,6 µm) im Vergleich zu der mittleren Korngröße von ET-ECAP-Ni (D |2 µm) 
bedenkt.
Für dieses Ergebnis gibt es eine ganze Reihe von möglichen Erklärungen. So muss 
beachtet werden, dass sich die angegebene mittlere Korngröße (D | 0,6 µm) für PED-Ni 
aus Messungen an einer Schnittfläche senkrecht zur Abscheidungsrichtung ergab. Da 
die Körner aber stängelförmig sind und deren Länge bis zu zehnmal größer ist als der 
Durchmesser der Stängel (auf die sich der oben angegebene Mittelwert bezieht), ist die 
tatsächliche mittlere Korngröße, welche die Ausdehnung der Körner in alle Raum-
richtungen berücksichtigt, deutlich größer als ein Mikrometer, womit der geringe Korn-
größeneinfluss wieder zu verstehen wäre. Gegen diese Sichtweise spricht, dass die 
Stängel vorzugsweise senkrecht zur Lastachse ausgerichtet sind und somit wahr-
scheinlich der Stängeldurchmesser die „effektive“ Korngröße darstellt. Ein zweiter 
Grund für den geringen berechneten Korngrößeneinfluss könnten auch die relativ 
großen langreichweitigen Eigenspannungen in dem ermüdeten PED-Ni im Vergleich zu 
den anderen ermüdeten Materialien sein (vgl. Kapitel 6.1.1), die zu einem Überschätzen 
der Versetzungsdichte und damit zu einem Unterschätzen des Korngrößeneinflusses 
führen.
Aufgrund der Unsicherheiten bei der Gefügecharakterisierung soll das PED-Ni bei der 
sich anschließenden quantitativen Diskussion zum Einfluss der Korngröße auf das 
zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten nicht mit berücksichtigt werden. 
6.3.3 Überlegungen zum quantitativen Einfluss der Korngröße auf das 
zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten 
Ausgehend von den Ergebnissen der mikrostrukturkorrelierten Modellierung des 
Verformungsverhaltens von mikro- und submikrokristallinem Nickel und unter Nutzung 
der veröffentlichten Daten anderer Autoren zum zyklischen Spannungs-Dehnungs-
verhalten von grob- und feinkörnigem Nickel lassen sich quantitative Aussagen zum 
Einfluss der Korngröße auf das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten von Nickel in 
einem nahezu vier Größenordnungen umfassenden Korngrößenbereich treffen. 
Nach den Untersuchungen von BUQUE und Mitarbeitern [BUQ-01a] fallen die 
ZSD-Kurven von grob- und feinkörnigem Nickel zusammen. Neuere Untersuchungen 
von HADDOU und Mitarbeitern [HAD-02] an zyklisch verformtem fein– und 
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grobkörnigem Nickel mit mittleren Korngrößen zwischen 20 µm und 170 µm ergaben 
dagegen eine leichte Abhängigkeit der Sättigungsspannungsamplitude von der 
Korngröße, die sich durch eine HALL-PETCH-Beziehung der Form Vas = V0 + K / D0,5
beschreiben lässt. Dabei ist zu beachten, dass sich in der Arbeit von HADDOU und 
Mitarbeitern nur bei sehr kleinen Dehnungsamplituden (Hpa < 1x10-4) eine klare 
Abhängigkeit zeigte, während für alle anderen Dehnungsamplituden die Differenz 
zwischen den Sättigungsspannungsamplituden in Abhängigkeit von der Korngröße 
kleiner als ca. 30 MPa war. Berücksichtigt man zusätzlich die in Kapitel 3.3 
dargestellten Ergebnisse zum Einfluss der Korngröße auf das zyklische Spannungs-
Dehnungsverhalten bei Kupfer, so kann man festhalten, dass für D > 10 µm (fein- und 
grobkristalliner Korngrößenbereich) höchstens ein schwacher Korngrößeneinfluss auf 
das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten existiert. Dieses Ergebnis korrespondiert 
mit der Ähnlichkeit der ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen, insbesondere 
hinsichtlich der Strukturabmessungen (vgl. Kapitel 6.2), in diesem Korngrößenbereich. 
Dagegen ergaben die Modellrechnungen in den Kapiteln 6.3.2.2 und 6.3.2.3 für das 
mikro- und submikrokristalline Nickel im engen Korngrößenbereich 
0,7 µm < D < 2,5 µm einen merklichen Einfluss der Korngröße auf das Spannungs-
niveau. In Tabelle 6.4 sind für diese Materialien die korngrößenbedingten Spannungs-
anteile bei Hpa = 2x10-3 zusammengefasst, wobei über die Ergebnisse der Modellierung 
mit dem Modell I (Tabelle 6.1) und dem Modell II (Tabelle 6.3) gemittelt wurde. 
Zusätzlich sind in Tabelle 6.4 ausgewählte Werte aus der Literatur für fein- und 
grobkörniges Nickel aufgelistet. 
Tabelle 6.4:  Korngrößenbedingter Spannungsanteil VD in Materialien mit unterschiedlicher mittlerer 
Korngröße D am Ende der Wechselverformung mit Hpa=2x10-3;ECAP-Materialien und 
MK-Ni: Mittelwerte der nach Modell I (Tabelle 6.1) und Modell II (Tabelle 6.3)  
berechneten Werte; FK-Ni und GK-Ni: Werte aus [BUQ-01a](1.Wert) bzw. 
[HAD-02](2.Wert)












Zunächst sei die Korngrößenabhängigkeit für die mikro- und submikrokristallinen 
Materialien betrachtet. Trägt man die korngrößenbedingten Spannungsanteile VD aus 
Tabelle 6.4 über dem Kehrwert aus der Wurzel der mittleren Korngröße auf (Bild 6.6), 
so erkennt man, dass sich für D < 5 µm ein linearer Zusammenhang zwischen D-0,5 und
VD andeutet. Dieses Ergebnis lässt sich in der Weise interpretieren, dass in diesem 
Korngrößenbereich eine verallgemeinerte HALL-PETCH-Beziehung Vae = V0 +K / D0,5
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gilt, wobei V0 nicht wie in der „klassischen“ HALL-PETCH-Beziehung der lokalen 
Reibungsspannung entspricht, sondern  allgemeiner  gleich der Spannung ist, die 
benötigt wird, um eine Versetzung durch das gesamte Korninnere zu bewegen. Im 
untersuchten submikro- und mikrokristallinen Nickel ist also V0 = VU, da die Gleit-
versetzungen durch die vorhandene Versetzungsstruktur bewegt werden müssen, um an 
die Korngrenzen zu gelangen. Aus der Darstellung in Bild 6.6 ergibt sich für die 
Konstante K bei dem mikro- und submikrokristallinen Nickel in der verallgemeinerten 
HALL-PETCH-Beziehung ein Wert von rund K | 320 MPaµm0,5.
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Bild 6.6:  Zusammenhang zwischen korngrößenbedingtem Fließspannungsanteil VD und der mittleren 
Korngröße D für mit Hpa=2x10-3ermüdetes Nickel (HALL-PETCH-Plot); MK-Ni und ECAP-Ni: 
Daten aus Tabelle 6.4; GK-Ni und FK-Ni: [BUQ-01a] bzw. [HAD- 02] 
Für das fein- und grobkörnige Nickel resultiert aus den Werten in [BUQ-01a] 
K | 0 MPa µm0,5. Extrapoliert man die Daten von BUQUE und die Ergebnisse der 
Messungen an mikro- und submikrokristallinem Nickel (punktierte Linien in Bild 6.6), 
wird bei D | 4 µm (Schnittpunkt „S“ in Bild 6.6) ein Einfluss der Korngröße sichtbar. 
Dieser Wert ist in guter Übereinstimmung mit dem in Kapitel 6.2 angegebenen Schwell-
wert DS1. Ein anderes Bild ergibt sich aus den Messdaten von HADDOU [HAD-02]: 
(i) Die VD-Werte liegen deutlich über denen, die aus den Daten von BUQUE 
[BUQ-01a] folgen. (ii) Extrapoliert man die VD-Daten von HADDOU zu kleineren 
Korngrößen (gestrichelte Linie in Bild 6.6; K | 200 MPa µm0,5), ergibt sich für das 
rekristallisierte, texturfreie MK-Ni ein drastisch höherer VD-Wert als der in dieser 
Arbeit bestimmte Wert. Aus Bild 6.6 liest man für den Punkt „H“ einen VD-Wert von 
ca. 120 MPa ab. Eine Extrapolation der Sättigungsspannungsdaten von HADDOU zu 
D | 2,5µm (mittlere Korngröße von MK-Ni) führt mit Vas | 380 MPa zu einem 
Spannungsniveau, das deutlich über dem in dieser Arbeit experimentell bestimmten 
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Wert (Vas | 270 MPa) liegt. Die Ursache für die deutlichen Unterschiede bei der Korn-
größenabhängigkeit in [BUQ-01a] und [HAD-02] sind unklar. Als Grund für die 
Abweichung können Textureffekte nicht ausgeschlossen werden, da in der Arbeit von 
HADDOU keine quantitativen Aussagen zu Unterschieden in der Stärke der Textur der 
verschiedenen Materialien getroffen wurden. Außerdem ist festzuhalten, dass sich die 
chemische Reinheit des in [BUQ-01a] (99,9% Ni) und [HAD-02] (99,99% Ni) 
untersuchten Nickels unterschied. Um Klarheit zu erlangen, ob es sich bei dem von 
HADDOU und Mitarbeitern gefundenen Effekt tatsächlich um einen Korngrößeneffekt 
handelt, wären weitere Untersuchungen nötig. 
Ausgehend von den Untersuchungen der vorliegenden Arbeit bleibt festzuhalten, dass 
bei einer kritischen Korngröße ein Umschlag im zyklischen Spannungs-Dehnungs-
verhalten erfolgt. Dieser Umschlag korrespondiert mit einer qualitativen Änderung der 
Merkmale ermüdungstypischer Versetzungsmuster (vgl. Kapitel 6.2). Im folgenden 
Kapitel wird dieser Zusammenhang diskutiert. 
6.4 Zusammenfassende Betrachtungen zum Einfluss der 
Korngröße auf die zyklische Plastizität 
In Tabelle 6.5 sind die Ergebnisse zum Einfluss der Korngröße auf die mesoskopische 
Versetzungsstruktur und das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten von mikro- und 
submikrokristallinem Nickel (Ergebnisse der vorliegenden Arbeit) und von fein- und 
grobkörnigem Nickel (Ergebnisse aus [BUQ-01a]) übersichtlich zusammengestellt. 
Tabelle 6.5:  Einfluss der Korngröße auf die mesoskopische Versetzungsstruktur und das zyklische 
Spannungs-Dehnungsverhalten von Nickel bei Raumtemperatur 
Bildung ermüdungstypischer Versetzungsstrukturen 
Abmessungen der versetzungsarmen Gebiete hängen nur 






Versetzungen an den 
Korngrenzen Keine strenge Korrelation 
zwischen axialer Orientierung 
der Körner und dem 
Strukturtyp
Zahl der Strukturtypen 
eingeschränkt (keine leitern- 
und labyrinthartigen 
Versetzungsanordnungen)
Strenge Korrelation zwischen 
axialer Orientierung der 
Körner und dem Strukturtyp 
Abmessungen der 
versetzungsreichen Gebiete 





Merklicher Einfluss der Korngröße auf die Sättigungsspannungs-
amplitude bzw. das Spannungsniveau 
Sehr schwacher oder kein 
Korngrößeneinfluss auf die 
Sättigungsspannungsamplitude 
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Man erkennt die enge Korrelation zwischen dem zyklischen Spannungs-Dehnungs-
verhalten und den mesoskopischen Versetzungsmustern. So korrespondiert das 
Zusammenfallen der ZSD-Kurven von fein- und grobkörnigem Nickel mit der 
Ähnlichkeit der Versetzungsstrukturen (insbesondere der Abmessungen) der 
Materialien. In diesem Korngrößenbereich ist im Stadium der Sättigung die plastische 
Verformung im Wesentlichen durch die Wechselwirkung der Gleitversetzungen mit der 
vorhandenen ermüdungstypischen Versetzungsstruktur bestimmt  Korngrößeneffekte 
spielen höchstens eine untergeordnete Rolle, da der Versetzungslaufweg L viel kleiner 
als die Korngröße D ist (vgl. Kapitel 6.3.2.2). 
Dagegen bestimmt in den mikro- und submikrokristallinen Materialien die Korngröße 
wesentlich das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten. Der Umschlag im Wechsel-
verformungsverhalten ist direkt mit Änderungen bei der Versetzungsmusterbildung 
korreliert. So entstehen in dem mikrokristallinen Nickel (D < DS1 | 5 µm) Versetzungs-
strukturen mit qualitativ anderen Merkmalen als in fein- und grobkristallinem Nickel, 
und in submikrokristallinem Nickel (D < DS2 | 1 µm) bilden sich gar keine ermüdungs-
typischen Versetzungsmuster mehr aus. 
Interessanterweise tritt der Umschlag im Verformungsverhalten nicht erst mit dem 
Verschwinden der ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen bei D < DS2 | 1 µm ein, 
sondern er wird schon im mikrokristallinen Korngrößenbereich beobachtet. Dies lässt 
sich verstehen, da nach den Ergebnissen der Modellierung (Kapitel 6.3.2.2) für das 
MK-Ni der Versetzungslaufweg größer ist als die Abmessungen der ermüdungs-
typischen Versetzungsstrukturen und somit die Gleitversetzungen die Korngrenzen 
bereits „spüren“, obwohl sich noch Versetzungsmuster bilden. Da also sowohl bei 
mikrokristallinem Nickel als auch bei submikrokristallinem Nickel der Versetzungs-
laufweg L in der Größenordnung der mittleren Kornabmessungen D ist, spielt für diese 
Materialien (neben der Wechselwirkung der Gleitversetzungen mit den fixierten 
Versetzungen) die Wechselwirkung der mobilen Versetzungen mit den Korngrenzen 
eine entscheidende Rolle bei der plastischen Verformung, und dementsprechend ist ein 
merklicher Korngrößeneinfluss auf das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten 
festzustellen.
Ausgehend von diesen Ergebnissen zum Einfluss der Korngröße auf die zyklische 
Plastizität lässt sich schlussfolgern, dass für mikro- und submikrokristallines Nickel, 
unabhängig von der Stärke der Vorverformung bzw. unabhängig von der Belastung bei 
der zyklischen Verformung, grundsätzlich keine universelle ZSD-Kurve existiert, da 
sich bei diesen Materialien aufgrund der zu geringen Korngröße keine universelle 
ermüdungstypische Versetzungsstruktur ausbilden kann. 
7 Zusammenfassung und Ausblick 
Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde die zyklische Plastizität von mikro- und 
submikrokristallinem Nickel untersucht. Insbesondere interessierten (i) der Zusammen-
hang zwischen der Stabilität des Gefüges bei zyklischer Beanspruchung, dem Ent- bzw. 
Verfestigungsverhalten und der Gefügebeschaffenheit im Ausgangszustand sowie 
(ii) der Einfluss der Korngröße auf die Bildung ermüdungstypischer Versetzungs-
strukturen bzw. auf das zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten. 
Für die Untersuchungen standen vier Materialien zur Verfügung: (i) rekristallisiertes 
mikrokristallines Nickel (MK-Ni), (ii) bei Raumtemperatur (RT-ECAP-Ni) bzw. 
(iii) bei erhöhter Temperatur (ET-ECAP-Ni) durch das ECAP-Verfahren massiv 
plastisch verformtes, versetzungsreiches submikrokristallines Nickel und (iv) durch 
PED  ein elektrochemisches Verfahren  hergestelltes Nickel (PED-Ni) mit sehr 
breiter Korngrößenverteilung (mikro-, submikro- und nanokristalline Körner) und 
hohen inneren Spannungen. Darüber hinaus wurden zu Vergleichszwecken einige 
Experimente an rekristallisiertem feinkristallinem Nickel (FK-Ni) durchgeführt. 
Zur Gefügecharakterisierung kamen verschiedene elektronenmikroskopische 
(EBSD-Technik und ECC-Technik im REM, Standardtechniken im TEM) und 
röntgenographische Methoden (Analyse von mit Synchrotronstrahlung gemessenen 
BRAGG-Beugungsprofilen) zum Einsatz. Die Wechselverformungsexperimente 
wurden in üblicher Weise bei Raumtemperatur durchgeführt. 
Die wesentlichen Ergebnisse zu den einzelnen Schwerpunkten der vorliegenden Arbeit 
sind im Folgenden zusammengestellt. 
Charakterisierung der Gefüge im Ausgangszustand
Die Gefüge der untersuchten Materialien unterscheiden sich in der Korn- und 
Substruktur in charakteristischer Weise. 
In MK-Ni und PED-Ni dominieren die Großwinkelkorngrenzen, während die 
ECAP-Materialien einen hohen Anteil von Kleinwinkelkorngrenzen aufweisen. 
Die versetzungsreichen ECAP-Materialien haben eine komplizierte Substruktur, die 
durch Bereiche (Substrukturelemente) unterschiedlicher Orientierung bzw. unter-
schiedlicher Versetzungsdichte gebildet wird. Aufgrund dieser komplexen Mischung 
verschiedener Gefügeelemente hängen die Ergebnisse der quantitativen Gefügeanalyse 
bei diesen Materialien in besonderem Maße von der Definition der Gefügeelemente und 
von der verwendeten Messmethode ab. 
Das MK-Ni kann als nahezu versetzungsfrei betrachtet werden. 
PED-Ni weist hohe innere Spannungen auf, die zumindest teilweise auf Versetzungen 
zurückzuführen sind. In PED-Ni ist mehr als die Hälfte der Körner nahezu 
versetzungsfrei.
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Wechselverformungsverhalten
Das Wechselverformungsverhalten der verschiedenen Materialien unterscheidet sich 
deutlich.
Bei dem rekristallisierten MK-Ni stellt sich, wie bei rekristallisiertem grob- und 
feinkörnigem Nickel, nach einer Phase der Verfestigung ein Zustand der Stabilisierung 
der mechanischen Eigenschaften (Sättigung) ein. Die ZSD-Kurve von MK-Ni liegt 
geringfügig über den im Rahmen des Fehlers zusammenfallenden ZSD-Kurven von 
fein- und grobkörnigem Nickel. 
Die beiden ECAP-Materialien und das PED-Ni zeigen eine Entfestigung. In PED-Ni 
wird zu Beginn der zyklischen Verformung eine kurze Phase der Verfestigung 
beobachtet. Das Spannungsniveau am Ende der Wechselverformung ist bei dem 
RT-ECAP-Ni etwa 3 mal und bei dem ET-ECAP-Ni bzw. PED-Ni ca. 2 mal höher als 
bei fein- und grobkörnigem Nickel. 
Zusammenhang zwischen der Gefügestabilität und dem Ausgangsgefüge
Die Stabilität der Korn- und Substruktur bei der zyklischen Verformung hängt 
empfindlich vom Gefüge im Ausgangszustand ab, das sowohl durch das Herstellungs-
verfahren als auch durch die konkreten Prozessparameter bestimmt ist. 
Generell besteht bei der zyklischen Verformung die Tendenz zur Transformation der 
vorhandenen Substruktur in eine universelle ermüdungstypische Substruktur. Die 
Gefügetransformation kann jedoch durch die lokale Gefügebeschaffenheit be- bzw. 
verhindert sein. 
Bei dem MK-Ni und dem PED-Ni ist die Kornstruktur bei der zyklischen Verformung 
stabil. Die beiden ECAP-Materialien zeigen dagegen eine Vergröberung der Korn-
struktur, die in dem ET-ECAP-Ni besonders ausgeprägt ist. 
Die mittlere Versetzungsdichte steigt (MK-Ni) bzw. sinkt (ECAP-Ni und PED-Ni) 
durch die Wechselverformung mit hohen Dehnungsamplituden in allen Materialien auf 
Werte in der Größenordnung von rund 1x1014 m-2.
In MK-Ni bilden sich durch die Wechselverformung in den Körnern ermüdungstypische 
Versetzungsstrukturen. Bei den ECAP-Materialien findet eine räumlich heterogene 
Transformation der Substruktur statt, die sich in der Zunahme der Größe bzw. des 
Volumenanteils der nahezu versetzungsfreien Substrukturelemente und der lokalen 
Ausbildung von ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen äußert. In PED-Ni 
entstehen in einigen von den im Ausgangszustand versetzungsfreien Körnern 
ermüdungstypische Versetzungsstrukturen. 
Zur Erklärung des beobachteten Entfestigungsverhaltens der ECAP-Materialien (siehe 
oben) müssen sowohl die Transformation der Substruktur als auch die Vergröberung der 
Kornstruktur berücksichtigt werden. 
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Einfluss der Korngröße auf die Versetzungsmuster
Im mikro- bzw. submikrokristallinen Korngrößenbereich lassen sich zwei Schwellwerte 
der Korngröße DS1 | 5µm und DS2 | 1µm ausmachen, bei denen es zu charak-
teristischen Änderungen bei der Evolution der Versetzungsstrukturen kommt. 
In Körnern mit D < DS1 bilden sich  wie in grob- und feinkristallinem 
Nickel  ermüdungstypische Versetzungsmuster. Diese weisen aber zwei Besonder-
heiten auf. Erstens ist die Zahl der auftretenden Strukturtypen eingeschränkt (keine 
Leitern- und Labyrinthstrukturen). Zweitens geht in diesem Korngrößenbereich die 
strenge Korrelation zwischen dem Versetzungsstrukturtyp und der axialen Orientierung 
des Kornes verloren. 
In Körnern mit Abmessungen D < DS2 | 1 µm bilden sich keine ermüdungstypischen 
Versetzungsstrukturen mehr aus. Das Innere dieser Körner ist nahezu versetzungsfrei 
und teilweise lagern sich an den Korngrenzen verknäulte Versetzungen 
(Einzellenstruktur) an. 
Mikrostrukturkorrelierte Modellierung und Einfluss der Korngröße auf das 
zyklische Spannungs-Dehnungsverhalten 
Auf der Basis zweier verschiedener Modellierungskonzepte wurde der Einfluss der 
Korngröße auf das Spannungsniveau am Ende der Wechselverformung berechnet. 
Beide Modellierungskonzepte führten unter Beachtung des Abschätzungscharakters der 
Berechnungen zu gleichen Ergebnissen. 
Die Berechnungen zeigen, dass der korngrößenbedingte Beitrag zum Spannungs-
niveau VD für D < 2,5 µm mit sinkender Korngröße deutlich zunimmt und sich die 
Korngrößenabhängigkeit des Spannungsniveaus durch eine verallgemeinerte 
HALL-PETCH-Bezeihung Vas = V0 +VD = V0 + K / D0,5 beschreiben lässt, wobei V0 für 
die Spannung steht, die benötigt wird, um die Gleitversetzungen durch die vorhandene 
Versetzungsstruktur im Korninneren zu bewegen. 
Durch die Analyse von Hysteresekurven konnten mittlere Versetzungslaufwege L
abgeschätzt werden. Die Berechnungen ergaben für rekristallisiertes fein- und mikro-
kristallines Nickel Laufwege in der Größenordnung von 1 µm. Daraus lässt sich 
schlussfolgern, dass (i) in FK-Ni die Versetzungslaufwege viel kleiner als die Kornab-
messungen sind, (ii) bei MK-Ni die Versetzungslaufwege und die Korngrößen in der 
gleichen Größenordnung liegen und (iii) die Gleitversetzungen in FK-Ni und MK-Ni im 
Mittel mehrere (ca. 2 bis 3) Elemente der ermüdungstypischen Versetzungsstruktur 
durchlaufen, also deren Bewegung nicht nur auf die versetzungsarmen Gebiete 
beschränkt ist. 
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Schlussfolgerungen zum Einfluss der Korngröße auf die zyklische Plastizität 
Auf der Basis der Ergebnisse der vorliegenden Arbeit und unter Hinzunahme von 
Resultaten aus der Literatur lassen sich Schlussfolgerungen zum Einfluss der Korngröße 
auf die zyklische Plastizität in einem vier Größenordnungen umfassenden Korngrößen-
bereich ziehen. 
In grob- und feinkörnigem Nickel bilden sich bei der zyklischen Verformung 
ermüdungstypische Versetzungsstrukturen, deren Abmessungen kaum von der Korn-
größe abhängen. Der Versetzungslaufweg in diesen Materialien ist wesentlich kleiner 
als die Kornabmessungen. Dementsprechend besteht höchstens ein schwacher Einfluss 
der Korngröße auf das sich bei der Wechselverformung einstellende Spannungsniveau. 
Bei mikro- und submikrokristallinem Nickel, wo der Versetzungslaufweg in der 
Größenordung der Kornabmessungen liegt, wird ein deutlicher Umschlag bei der 
Versetzungsmusterbildung und dem zyklischen Verformungsverhalten beobachtet. In 
diesem Korngrößenbereich entstehen entweder qualitativ andere (D < DS1 | 5 µm) oder 
keine Versetzungsstrukturen (D < DS2 | 1 µm) und das Spannungsniveau steigt 
entsprechend einer HALL-PETCH-Beziehung mit sinkender Korngröße. 
Ausgehend von den Resultaten der vorliegenden Arbeit ergeben sich aus der Sicht des 
Autors eine Reihe von Aufgaben bzw. Fragestellungen für weitergehende 
Untersuchungen.
Zur Absicherung der Ergebnisse der vorliegenden Arbeit zum Korngrößeneinfluss auf 
die zyklische Plastizität wären Untersuchungen an texturfreiem, hochreinem, im Aus-
gangszustand nahezu versetzungsfreiem Nickel mit echter submikrokristalliner Korn-
struktur wünschenswert. Zur Herstellung eines solchen Materials erscheint derzeit das 
PED-Verfahren am vielversprechendsten. Außerdem ist eine Erweiterung der im 
Rahmen der vorliegenden Arbeit durchgeführten Untersuchungen auf den nano-
kristallinen Korngrößenbereich von hohem Interesse, da nach den Ergebnissen der 
Computersimulationen von GLAZOV und LAIRD [GLA-95] für D < 100 nm ein 
weiterer Umschlag bei der Evolution der Versetzungsstruktur zu erwarten ist. 
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gk grobkristallin 
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mrd engl.: multiples of random distribution 
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PED engl.: pulsed electro deposition 
ppm engl.: parts per million 
PR engl.: poor regions 
REM Rasterelektronenmikroskop 
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WH-Verfahren Profilananlyseverfahren nach WILLIAMSON und HALL 
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ZSD-Kurve zyklische Spannung-Dehnungs-Kurve 
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h relative Häufigkeit 





M effektiver Orientierungsfaktor 
MS effektiver Orientierungsfaktor nach dem Modell von SACHS 
MT effektiver Orientierungsfaktor nach dem Modell von TAYLOR 
n Anzahl bzw. FOURIER-Ordnung (je nach Kontext) 
N Zyklenzahl





T Größe kohärent streuender Bereiche (kurz: Teilchengröße) 
T KW Größe kohärent streuender Bereiche ermittelt mit dem KW-Verfahren 
T mWH Größe kohärent streuender Bereiche ermittelt mit dem mWH-Verfahren 
T WA Größe kohärent streuender Bereiche ermittelt mit dem WA-Verfahren 
w Wahrscheinlichkeitsdichte
y Annihilationsabstand
'Va,abs absolute Entfestigung 






/m mittlere Säulenlänge im WA-Verfahren 
D Versetzungsanordnungsparameter
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Dhet Versetzungsanordnungsparameter bei heterogener Versetzungsverteilung 
Dhom Versetzungsanordnungsparameter bei homogener Versetzungsverteilung 
D.DW Versetzungsanordnungsparameter für die Kanäle bzw. Wände in Verbundmodell 
E Halbwertsbreite
H Gesamtdehnung
H p plastische Dehnung 
H pI, H pII plastische Dehnung der Komponente I bzw. II im Zweikomponentenmodell 
Ha Dehnungsamplitude
Hpa Amplitude der plastischen Dehnung (plastische Dehnungsamplitude) 
Hrms RMS-Dehnung







UDR  Versetzungsdichte in den DR 
UPR Versetzungsdichte in den PR 
Uf Dichte der Hindernisversetzungen
UK,UW  Versetzungsdichte in den Kanälen bzw. Wänden im Verbundmodell 








Vae Spannungsamplitude am Ende des Wechselverformungsexperiments 
VD korngrößenbedingter Spannungsanteil 
152 Verzeichnis häufig verwendeter Symbole 
VE Eigenspannung
VEI,VEII  Eigenspannung in der Komponente I bzw. II im Zweikomponentenmodell 
VFI, VFII Fließspannung der Komponente I bzw. II im Zweikomponentenmodell 
VReib Reibungsspannung
Vrms RMS-Spannung
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Anhang

II Voruntersuchungen zur thermischen Stabilität 
Umfangreiche Erholungsexperimente wurden mit dem RT-ECAP-Ni durchgeführt. Die 
Ergebnisse dieser Untersuchungen sowie experimentelle Details sind in [KLE-02b] 
dargestellt. Die Untersuchungen zeigten, dass bei dem RT-ECAP-Ni eine deutliche 
Abnahme der inneren Spannungen immer von einer Zunahme der Korn/Subkorngröße 
begleitet wird. In Bild I(a) sind die Entwicklung der RMS-Spannung Vrms und der 
mittleren Teilchengröße T (Größe kohärent streuender Bereiche) in Abhängigkeit von 
der Glühtemperatur -g bei isochronem Glühregime (Glühdauer tg = 30 min) dargestellt. 
Man erkennt, dass im engen Temperaturintervall zwischen 175°C und 225°C ein 
deutlicher Anstieg der Teilchengröße, begleitet von einer drastischen Reduktion der 
inneren Spannungen, stattfindet. REM- und TEM-Untersuchungen zeigten, dass in dem 
Übergangsbereich die Korn-/Subkorngrößenverteilung bimodal ist, d.h. man findet 
Bereiche mit der ECAP-typischen versetzungsreichen smk Korn/Subkornstruktur und 
versetzungsarme mk Körner/Subkörner nebeneinander (vgl. Bild I(b)). Die 
REM-Untersuchungen ergaben eine Zunahme des Flächenanteils der mk 
Körner/Subkörner im Übergangsbereich von 0% bei 175°C über 10% bei 200°C auf 
100% bei 225°C. 




































Bild I:  (a)Teilchengröße T (Quadrate) und RMS-Spannung Vrms (Kreise) von RT-ECAP-Ni bei 
isochronen Glühungen; (b)TEM-Hellfeldbild von RT-ECAP-Ni geglüht bei 200°C für 30min
Auch bei anderen Glühregimen, wie einer Serie von isothermen Glühungen bei 175°C 
(vgl.  [KLE-02b]), Langzeitglühungen bei geringen Temperaturen (z.B.: 48 h / 150°C), 
Kurzzeitglühungen bei hohen Temperaturen (z.B.: 3 min / 600°C; 15 s / 1000°C; 
1 min / 1000°C) bzw. kombinierten Glühungen (z.B.:10 h / 150°C anschließend 
10 min / 250°C), wurde das gleiche thermische Verhalten wie bei dem isochronen 
Glühprogramm beobachtet. Die Gefüge aller geglühten Proben kann man vereinfachend 
in 3 Gruppen einteilen: (I) smk Gefüge mit hohen inneren Spannungen 
(Vrms > 100 MPa), (II) mk Gefüge ohne innere Spannungen (Vrms < 30 MPa) und (III) 
smk-mk-„Mischgefüge“ mit mittleren inneren Spannungen. 
II
Die Voruntersuchungen zeigten auch, dass sich spannungsfreie homogene mk Gefüge 
mit möglichst geringer Korngröße am besten durch Kurzzeitglühungen bei hohen 
Temperaturen herstellen lassen. 
Weitere Glühversuche wurden an zwei Typen von PED-Proben durchgeführt. Das 
Gefüge der einen Gruppe von Proben (Typ A) war (wahrscheinlich) nanokristallin 
(Teilchengröße T | 20 nm; keine TEM-Untersuchungen) und wies sehr hohe innere 
Spannungen (Vrms > 400 MPa) auf. An diesem Material wurden verschiedene 
Glühprogramme getestet. Es zeigte sich, dass durch Kurzzeitglühung (3 min / 500°C) 
ein homogenes spannungsfreies smk Gefüge herstellbar ist. Jedoch waren die so 
geglühten Proben extrem spröde, so dass sie bereits beim Einspannen in die 
Verformungsmaschine zerbrachen. Ursache für diese Sprödigkeit könnte der relativ 
hohe Verunreinigungsgehalt in diesem Material sein, der durch den Zusatz von 
organischen Substanzen (z.B. Saccharin C7H4NO3S) bei der Herstellung von 
nanokristallinen PED-Proben bedingt ist (vgl. [NAT-98]). Versuche, durch vorherige 
bzw. nachfolgende Glühbehandlungen die Sprödigkeit des Materials zu verringern, 
gelangen nicht. Aufgrund der geringen Reinheit, der hohen Sprödigkeit und Porosität 
wurden die Versuche mit diesem Materialtyp nicht fortgesetzt. 
Weitere Glühversuche wurden an etwas grobkörnigerem (T | 100 nm) PED-Material 
(Typ B) mit geringeren inneren Spannungen (Vrms | 200 MPa), geringerem 
Verunreinigungsgehalt und vernachlässigbarer Porosität durchgeführt. Dieses Material 
zeigte jedoch das gleiche thermische Verhalten wie RT-ECAP-Ni. 
Weitere Versuche zur Herstellung von spannungsarmem smk Nickel wurden an 
kompaktiertem kugelgemahlenem Nickelpulver (KK-Ni) unternommen. Der 
Verunreinigungsgehalt dieses Materials war relativ hoch, da beim Kugelmahlen, ähnlich 
wie bei der gepulsten Elektrodeposition, mit Verringerung der Korngröße der 
Verunreinigungsgehalt stark zunimmt. So lag der Eisengehalt in den kugelgemahlenen 
Nickelpulvern zwischen 0,003% (T = 65 nm) und 10% (T = 10 nm). Für die 
Kompaktierung wurde ein Pulver mit einer Teilchengröße T | 40 nm, einer 
RMS-Spannung Vrms | 500 MPa und einem Verunreinigungsgehalt von 0,8at% 
(Sauerstoff 0,38at%, Eisen 0,27at%) ausgewählt. Durch die relativ geringe Reinheit war 
die thermische Stabilität dieses kugelgemahlenen Nickelpulvers hoch, wie man Bild II, 
das die Entwicklung der RMS-Spannung Vrms und der mittleren Teilchengröße T in 
Abhängigkeit von der Glühtemperatur -g bei isochronem Glühregime 
(Glühdauer tg = 30 min) darstellt, entnehmen kann. 
III






























Bild II:  Teilchengröße T (Quadrate) und RMS-Spannung Vrms (Kreise) von kugelgemahlenem 
Nickelpulver bei isochronen Glühungen (Glühdauer 30 min) 
Durch die hohe thermische Stabilität nahm bei der Heißkompaktierung des Pulvers 
(Temperatur: 600°C, Dauer: 30 min) die Teilchengröße nur auf ca. 80 nm zu. Die 
RMS-Spannung lag in dem kompaktierten Pulver bei etwa 70 MPa. Die Dichte des 
kompaktierten Pulvers, bestimmt mit der Auftriebsmethode, betrug jedoch nur ca. 98% 
der Dichte von massivem Nickel. Durch Nachglühungen bei hohen Temperaturen (z.B. 
1000°C) konnten die inneren Spannungen in dem kompaktierten Pulver nahezu 
vollständig abgebaut werden (z.B.: 1000°C / 20 h, Vrms = 15 MPa, T = 90 nm). Jedoch 
verringerte sich durch diese Nachglühung die Dichte des Materials auf ca. 75%.
IV
II Zur Messung von Strukturlängen bei 
ermüdungstypischen mesoskopischen 
Versetzungsstrukturen 
In den folgenden TEM-Bildern sind die Abmessungen der Versetzungsstrukturen durch 








Zellstruktur (lange Zellen) 
VIII Erstellen eines Substrukturelement-Grenzenbilds 
 aus einem TEM-Hellfeldbild 
(a) (b) (c) (d) 
(e) (f) (g) (h) 
(i) (j) 
TEM-Dunkelfeldbilder (a-h) und TEM-Hellfeldbild (i) eines zufällig ausgewählten Gebietes in 
RT-ECAP-Ni bzw. daraus erstelltes SE-Grenzenbild (j); nahezu versetzungsfreie SE sind in dem 
SE-Grenzenbild durch ein Kreuz markiert 
VI
IV Zusammenstellung mechanischer Daten
Ergebnisse der Wechselverformungsexperimente (Ne...Zyklenzahl am Ende der Wechselverformung, 
Hpa,cum = 4NeHpa...kumulierte plastische Dehnung; Vae...Spannungsamplitude am Ende der 
Wechselverformung; 'Va,rel...relative Ver- bzw. Entfestigung; VmAnfang...Mittelspannung am Beginn der 
Wechselverformung; VmEnde...Mittelspannung am Ende der Wechselverformung) 
Material Proben-
nummer 








N32 1x10-4 42500 17 400 +4 Riss 50 25
N36 2,5x10-4 43000 43 420 -12 Riss 50 20
N12 5x10-4 8250 16,5 495 -14 Riss 50 10
N11 1x10-3 780 3,12 610 -8 Riss 25 0




N35 5x10-3 12 0,24 700 -12 Riss 35 0
N8C2 1x10-4 44100 17,6 340 -1 - 150 75
N8B1 2,5x10-4 71500 71,5 330 -22 Riss 55 15
N8C1 5x10-4 12900 25,8 405 -16 Riss -60 -5
N8B2 1x10-3 9800 39,2 360 -31 - 45 0




N8A2 5x10-3 580 11,6 420 -24 Riss -6 -10
N6E1 1x10-4 45000 18 170 +77 Sättigung 1 -2
N6B2 2,5x10-4 16000 16 185 +61 Sättigung 1 -1
N6A2 5x10-4 6000 12 190 +45 Sättigung -1 -2
N6D1 1x10-3 1900 7,6 215 +54 Sättigung -1 -2
N6B1 2x10-3 6000 48 272 +96 Sättigung -3 -3
MK-
Ni
N6D2 5x10-3 42 0,8 315 +115 ausgeknickt 2 -5
E16C 2,5x10-4 44000 44 315 -4 - 6 3PED-
Ni E16D 2x10-3 2500 20 470 -18 - 5 -3
Verfestigungskoeffizient H = dV / dH im Zugeckpunkt für die verschiedenen Materialien am Ende der 
Wechselverformungsexperimente (Zyklenzahl N, Elastizitätsmodul E) 
Hpa Material N E / GPa H / GPa
RT-ECAP-Ni 47275 199 154
ET-ECAP-Ni 70707 202 147
MK-Ni 27258 202 118
2,5x10-4
PED-Ni 37154 183 139
RT-ECAP-Ni 459 206 45
ET-ECAP-Ni 2616 214 27
MK-Ni 10323 192 16
2x10-3
PED-Ni 2116 193 42
VII
V Größenverteilung der Substrukturelemente von 
RT-ECAP-Ni und ET-ECAP-Ni 




























































































Größenverteilungen der Substrukturelemente von RT-ECAP-Ni (a und b)und ET-ECAP-Ni (c und d) als 
Histogramm und optimal angepasste logarithmische Normalverteilung (durchgezogene Linie) nach 
zyklischer plastischer Verformung mitHpa=2,5x10-4 (a und c) bzw. Hpa=2x10-3 (b und d); n...Anzahl der 
Messwerte
VIII
VI Zusammenstellung der Ergebnisse der   
 röntgenographischen Messungen 
WH-Verfahren, mWH-Verfahren: 
Teilchengrößen T, RMS-SpannungenVrms und RMS-Dehnungen Hrms verschiedener Materialien nach 
Ermüdung mit verschiedenen plastischen Dehnungsamplituden Hpa , berechnet mit dem WH-Verfahren 
(WH), modifizierten WH-Verfahren (mWH); Fehlerangaben durch Symbol ' gekennzeichnet 
Material Hpa T
mWH/nm 'TmWH/nm VrmsmWH/MPa 'VrmsmWH/MPa HrmsWH 'HrmsWH
0 90 45 143 28 10.3E-04 2.10E-04
1.00E-04 71 20 82 20 6.20E-04 1.36E-04
2.50E-04 71 12 25 13 4.50E-04 1.40E-04
5.00E-04 82 14 43 11 3.30E-04 7.20E-05
1.00E-03 72 7 33 6 1.67E-04 9.30E-05
0.002 105 16 51 8 3.17E-04 1.00E-04
RT-ECAP-Ni
0.005 51 4 37 8 1.40E-04 1.20E-04
0 122 44 125 14 10.0E-04 2.37E-04
1.00E-04 78 15 65 12 4.67E-04 1.03E-04
2.50E-04 206 101 84 13 3.70E-04 2.40E-04
5.00E-04 97 14 49 8 3.30E-04 8.80E-05
1.00E-03 153 23 58 5 2.87E-04 1.49E-04
0.002 121 18 49 7 3.08E-04 9.87E-05
ET-ECAP-Ni
0.005 125 16 66 5 3.90E-04 1.40E-04
0 141 61 167 17 9.90E-04 3.00E-05
2.50E-04 103 19 66 9 4.40E-04 1.00E-05
1.00E-03 107 31 77 14 5.50E-04 1.00E-04
PED-Ni
0.002 117 36 68 14 5.00E-04 1.00E-04
0 - - 0 7 0 2.39E-05
1.00E-04 119 18 4 7 0 8.80E-05
2.50E-04 112 17 3 7 0 4.52E-05
5.00E-04 114 11 6 4 0 3.60E-05
1.00E-03 129 8 21 2 9.14E-05 5.67E-05
0.002 143 13 36 3 2.00E-04 8.10E-05
MK-Ni
0.005 109 10 41 4 2.40E-04 8.60E-05
2.50E-04 193 45 0 6 1.07E-05 4.65E-05
FK-Ni
0.002 121 14 28 5 1.50E-04 7.00E-05
WA-Verfahren
Teilchengrößen T, RMS-Dehnungen Hrms für verschiedene FOURIER-Längen (/=4nm, /=20nm, /=T) 
verschiedener Materialien nach Ermüdung mit verschiedenen plastischen Dehnungsamplituden Hpa , 
berechnet mit dem WA-Verfahren; 
Material Hpa T
WA/nm Hrms4nm Hrms20nm HrmsT
0 64 1.73E-03 1.05E-03 5.9E-04
1.00E-04 68 1.60E-03 9.09E-04 4.20E-04
2.50E-04 72 1.29E-03 6.93E-04 2.80E-04
5.00E-04 83 1.31E-03 7.12E-04 2.90E-04
1.00E-03 80 1.24E-03 6.45E-04 2.34E-04
0.002 90 1.13E-03 6.47E-04 2.75E-04
RT-ECAP-Ni
0.005 65 1.25E-03 6.93E-04 2.55E-04
0 77 1.47E-03 9.13E-04 5.03E-04
1.00E-04 73 1.40E-03 8.92E-04 3.65E-04
2.50E-04 92 1.17E-03 6.88E-04 3.04E-04
5.00E-04 91 1.10E-03 6.49E-04 2.85E-04
1.00E-03 116 1.21E-03 5.86E-04 2.75E-04
0.002 118 9.90E-04 5.89E-04 2.47E-04
ET-ECAP-Ni
0.005 105 1.03E-03 6.50E-04 3.05E-04
0 56 1.81E-03 1.03E-03 5.38E-04
2.50E-04 68 1.56E-03 8.20E-04 3.78E-04PED-Ni
0.002 110 1.28E-03 7.06E-04 3.94E-04
IX
Material Hpa T
WA/nm Hrms4nm Hrms20nm HrmsT
0 152 0.89E-03 2.70E-04 2.4E-05
1.00E-04 129 8.76E-04 3.89E-04 2.42E-05
2.50E-04 121 9.59E-04 3.98E-04 4.30E-05
5.00E-04 125 8.64E-04 3.76E-04 8.05E-05
1.00E-03 135 8.57E-04 4.08E-04 1.37E-04
0.002 138 8.93E-04 4.66E-04 2.00E-04
MK-Ni
0.005 114 9.16E-04 5.51E-04 2.60E-04
2.50E-04 155 9.26E-04 4.95E-04 1.89E-04
FK-Ni
0.002 130 9.89E-04 4.79E-04 2.10E-04
KW-Verfahren
Teilchengrößen T, Versetzungsdichte U und Abschneideradius RC für verschiedene Materialien nach 
Ermüdung mit verschiedenen plastischen Dehnungsamplituden Hpa , berechnet mit dem KW-Verfahren; 
Fehlerangaben durch Symbol ' gekennzeichnet 
Material Hpa T
KW/nm 'TKW/nm U/m-2 'U/m-2 RC/nm 'RC/nm
0 88 12 9.95E+14 9.23E+13 137 10
1.00E-04 76 5 5.67E+14 4.80E+13 172 11
2.50E-04 83 5 2.93E+14 2.82E+13 205 15
5.00E-04 81 4 3.19E+14 3.06E+13 212 17
1.00E-03 97 6 2.88E+14 3.18E+13 231 28
0.002 91 4 2.40E+14 2.20E+13 241 20
RT-ECAP-Ni
0.005 88 6 3.91E+14 4.59E+13 250 19
0 105 11 6.19E+14 5.27E+13 190 14
1.00E-04 92 6 4.31E+14 3.83E+13 207 16
2.50E-04 100 4 2.68E+14 2.12E+13 267 18
5.00E-04 97 5 2.55E+14 2.19E+13 250 20
1.00E-03 105 3 1.27E+14 1.19E+13 408 58
0.002 111 4 1.61E+14 1.39E+13 324 32
ET-ECAP-Ni
0.005 114 6 2.27E+14 1.93E+13 297 29
0 60 5 7.76E+14 7.50E+13 188 13
2.50E-04 56 3 3.42E+14 4.30E+13 219 18PED-Ni
0.002 90 5 2.45E+14 2.72E+13 257 30
0 177 6 1.18E+13 1.22E+13 - -
1.00E-04 116 3 5.46E+13 8.40E+12 540 116
2.50E-04 105 3 5.69E+13 9.75E+12 470 131
5.00E-04 113 3 4.85E+13 7.40E+12 520 144
1.00E-03 136 3 6.18E+13 7.00E+12 558 96
0.002 143 4 8.42E+13 8.42E+12 555 98
MK-Ni
0.005 142 6 1.50E+14 1.25E+13 414 53
2.50E-04 138 5 8.12E+13 1.08E+13 312 63
FK-Ni
0.002 130 3 7.60E+13 7.69E+12 553 11
Formparameter
Formparameter F
Hpa RT-ECAP-Ni ET-ECAP-Ni PED-Ni MK-Ni
0 1.41 1.37 1.47 1.32
1.00E-04 1.49 1.47 - 1.52
2.50E-04 1.57 1.45 1.65 1.49
5.00E-04 1.51 1.45 - 1.46
1.00E-03 1.44 1.41 - 1.38
0.002 1.48 1.40 1.43 1.36
0.005 1.39 1.39 - 1.36
XVII Verteilungsfunktionen der Abmessungen der 
 ermüdungstypischen Versetzungsstrukturen 










































Häufigkeitsverteilungen der Abmessungen der mesoskopischen Versetzungsstruktur dPR (a und c) und dDR 
(b und d) von MK-Ni, wechselverformt mit Hpa=2,5x10-4(a und b) bzw. Hpa=2x10-3(c und d) 










































Häufigkeitsverteilungen der Abmessungen der mesoskopischen Versetzungsstrukturen dPR (a und c) und 
dDR (b und d) von PED-Ni, wechselverformt mit Hpa=2,5x10-4(a und b)  bzw. Hpa=2x10-3(c und d) 
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Häufigkeitsverteilungen der Abmessungen der mesoskopischen Versetzungsstrukturen dPR (a und c) und 
dDR (b und d) in RT-ECAP-Ni, wechselverformt mit Hpa=2,5x10-4(a und b) bzw. Hpa=2x10-3(c und d) 







































Häufigkeitsverteilungen der Abmessungen der mesoskopischen Versetzungsstrukturen dPR (a und c) und 
dDR (b und d) in ET-ECAP-Ni, wechselverformt mit Hpa=2,5x10-4(a und b)  bzw. Hpa=2x10-3(c und d) 
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